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TREBALL FINAL DE GRAU 
 
RESUM 
 
 
El present estudi està dirigit per l’EPSEVG (Escola Politècnica Superior de Vilanova i la Geltrú) en 
col·laboració de l’IQS (Institut Químic de Sarrià). 
Aquest treball final de grau vol demostrar la viabilitat de dipositar una capa de TiC intermitja entre 
les fibres de carboni i un material base d’alumini de forma totalment experimental. L’objectiu 
primordial del projecte és dipositar titani per PVD tèrmic sobre fibres de carboni per tal que es formi 
una capa de TiC. La intenció de crear aquesta capa de TiC, és per obtenir una bona adherència amb 
l’alumini donada la bona afinitat existent entre els ambdós metalls. També es centra en 
l’optimització de les condicions de deposició per controlar el creixement del recobriment mitjançant 
l’anàlisi i caracterització de les fibres tractades a partir dels equips d’anàlisi SEM (Scanning Electron 
Microscope) i el DRX (Difractòmetre de Raig X). L’experimentació duta a terme en els Laboratoris de 
l’IQS consta principalment en tractar les fibres de carboni juntament amb pols de titani en un reactor 
mitjançant l’evaporació tèrmica per resistències en diferents condicions de treball, modificant els 
paràmetres de temps, temperatura, pressió i quantitat de substància per a la creació de dita capa i la 
seva posterior caracterització (IQS i EPSEVG). 
A partir dels experiments realitzats es determina que l’obtenció d’un recobriment de TiC sobre les 
fibres de carboni mitjançant la PVD tèrmic, en les condicions experimentals utilitzades és 
pràcticament inviable.  
 
Paraules clau:
 
PVD Evaporació tèrmica Caracterització SEM 
DRX Recobriment Fibres de carboni Pols de titani 
TiC   
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FINAL GRADE PROJECT 
 
ABSTRACT 
 
The present study is aimed to EPSEVG (Ecola Politècnica Superior de Vilanova I la Geltrú) in 
collaboration with IQS (Institut Químic de Sarrià). 
The final grade is to demonstrate the viability or not deposit a layer of TiC intermediate 
between carbon fibers and aluminum base material completely experimental. The primary 
objective of the project is deposited titanium thermal PVD on carbon fibers so that it forms a 
layer of TiC. The intention to create this layer of TiC is to get a good grip with aluminum given 
the affinity between the two metals. It also focuses on the optimization of the deposition 
conditions to control the growth of the coating through the analysis and characterization of 
processed fibers from analysis equipment SEM (Scanning Electron Microscope) and XRD (X-ray 
diffractometer). Experiments conducted in the laboratory IQS consists mainly of carbon fibers 
treated with titanium powder in a reactor by thermal evaporation by resistance in different 
conditions, modifying the parameters of time, temperature, pressure and amount of substance 
for the creation of this layer and its subsequent characterization. 
 
From the experiments are determined the obtention of TiC coating on carbon fibers by 
thermal PVD is not feasible under the experimental conditions used.  
 
 
 
Keywords: 
PVD Thermal evaporation Characterization SEM 
XRD Coating Carbon fiber Titanium powder 
TiC   
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1. Introducció 
 
1.1. Motivació 
 
Els motius pels quals s’ha decidit realitzar aquest projecte són diversos. En primer lloc,  perquè està 
orientat cap a la branca de recobriments de materials que és un camp amb gran projecció per a la 
investigació i desenvolupament. En segon lloc, el fet d’utilitzar el mètode PVD tèrmic en 
l’experimentació del present projecte i  la implantació de la tècnica PVD per sputtering que es dura a 
terme per l’empresa Mahle Components situada a Vilanova i la Geltrú (ciutat natal) durant el 2014-
2015 em dóna l’oportunitat d’endinsar-me en el món dels recobriments per PVD  i assimilar 
coneixements respecte a la matèria encara que es tractin de mètodes totalment diferents els que 
implanta l’empresa amb els utilitzats en l’experimentació. Finalment, tenir la oportunitat de poder 
desenvolupar un projecte d’aquestes característiques amb la possibilitat de realitzar un treball 
pràctic i no només teòric en un laboratori amb el que comporta una similitud amb treballs reals en 
empreses. A més a més l’ocasió de poder  realitzar l’estudi en una universitat tant prestigiosa com 
l’IQS-Universitat Ramón Llull han sigut factors clau a l’hora de prendre una decisió. 
 
 
1.2. Introducció 
 
Els recobriments de pel·lícules fines tenen una gran rellevància en l’actualitat, degut a que les capes 
superficials milloren considerablement les propietats dels elements als quals se’ls aplica. Les fites que 
es pretenen aconseguir amb l’ús dels recobriments són lubricar i/o modificar les superfícies del 
material base per a adquirir millores mecàniques, físiques, químiques i elèctriques. 
El camp d’estudi dels recobriments progressa diàriament amb la innovació, creació i 
desenvolupament de nous recobriment amb la finalitat de millorar les característiques dels element 
a aplicar i evitar els inconvenients que es presenten en diversos materials. Per exemple, un 
inconvenient que presenten les fibres de carboni són que no s’adhereixen prou bé amb l’alumini com 
per a crear una element amb millors propietats mecàniques. Una solució a aquest fet és crear una 
capa intermitja entre les fibres de carboni i l’alumini per a que actuï com a substància de nexe entre 
aquests dos elements. 
La finalitat d’aquest Treball Final de Grau és obtenir la dita capa a partir del procés de PVD tèrmic, 
per el qual s’inicia l’estudi de recobriments metàl·lics sobre fibres de carboni. La proposta 
exactament és dipositar titani pel mètode físic d’evaporació, PVD (Physical Vapor Deposition), 
mitjançant la evaporació tèrmica per resistència per tal de que es formi TiC. La capa de TiC actuarà 
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com a capa intermitja entre les fibres de carboni i l’alumini degut a la bona afinitat existent entre 
ambdós metalls.   
En el present treball, primerament es realitza una breu descripció teòrica de les fibres de carboni que 
serà el material a recobrir, com dels procés utilitzat per a la creació de la fina pel·lícula de TiC i de la 
instrumentació aplicada per a l’anàlisi i caracterització del recobriment tractat des d’un punt genèric 
a específic segons el material utilitzat durant l’experimentació. En posteriors apartats, es presenten 
els estudis experimentals duts a terme al laboratori, els resultats i discussió d’aquests i les 
conclusions que es determinen a partir d’aquest estudi. 
 
 
1.3. Objectius  
 
El principal objectiu d’aquest projecte, és dipositar titani per PVD tèrmic sobre fibres de 
carboni per tal que es formi un recobriment de TiC. Aquest procés té com a finalitat facilitar 
l’adherència dels aliatges d’alumini sobre les fibres de carboni, que és un dels principals 
problemes que es presenta en la fabricació d’aliatges d’alumini reforçats amb fibres de 
carboni. Una mala adherència alumini-fibres impossibilita la transferència de carrega entre 
ambdós materials, perdent-se totalment l’eficàcia del material de reforç en la millora de 
propietats de l’alumini reforçat.   
La capa de TiC que es vol aconseguir, ha de permetre obtenir una bona adherència entre les 
fibres de carboni recobertes i l’alumini donada la bona afinitat existent entre ambdós 
metalls, actuant com una capa intermitja entre les fibres de carboni i l’alumini.  
En resum, els objectius primordials del present treball són: 
1. Obtenció d’un recobriment de titani metàl·lic sobre fibres de carboni. 
2. Optimització de les condicions de deposició per controlar el creixement del 
recobriment. 
3. Anàlisis i caracterització de les propietats mecàniques de les fibres. 
4. Validació i/o optimització del procés PVD per a recobriments de fibres de 
carboni. 
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1.4. Conceptes teòrics 
 
1.4.1. Fibres de carboni 
 
1.4.1.1. Introducció a les fibres de carboni. 
 
La fibra de carboni és un material format per fibres de 10-50 micròmetres de diàmetre, composta 
principalment d’àtoms de carboni. Els àtoms de carboni estan units entre sí en cristalls que es troben 
més o menys alineats en paral·lel a l’eix longitudinal de la fibra (estructura tipus grafit). L’alineació 
del cristall dona a la fibra alta resistència en funció del volum. Diversos milers de fibres de carboni 
estan tresades per formar un fil, que pot ser utilitzat per si mateix o teixit en una tela. Existeixen 
moltes classes de fibra de carboni amb propietats diverses tals com una alta flexibilitat, alta 
resistència, baix pes, tolerància a altes temperatures i baix coeficient expansió tèrmica, adaptades a 
diferents aplicacions. El problema és que són relativament cars en comparació amb les fibres 
similars, tals com les fibres de vidre o fibres de plàstic, el que el limita en gran mesura en el seu us. 
En la Figura 1 es mostra una imatge pressa per microscopia electrònica de rastreig (SEM) d’una fibra 
de carboni. Aquestes tenen una forma cilíndrica allargada tal i com es pot comprovar. 
 
 
Figura 1 : Imatge per SEM de fibres de carboni 
 
El primer ús de les fibres de carboni se li atribueix a Thomas Edison. Va ser utilitzat per a la 
carbonització de les fibres de cotó i de bambú, utilitzades en els filaments de les làmpades 
incandescents [1]. A finals de la dècada dels 50, van començar a utilitzar-se per a la fabricació de 
coets [2]. Union Carbide en la dècada dels 60, va començar a utilitzar una tela de raió carbonitzada. 
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Es va desenvolupar un procediment industrial d’obtenció de fibres contínues de carboni d’alt mòdul 
de Young a partir de fibres de raió [3].  
En la dècada dels 70 la relació aplicació-preu va millorar considerablement i d’allà que la industria es 
centrés en l’evolució de varis precursors (matèria prima amb la que es fabrica) [4]. Donnet y Bansal, 
van presentar l’estudi que havien realitzat de la utilització de diversos precursors, com per exemple, 
els fenòlics, aramides, polímers de vinil, materials cel·lulòsics, i el poliacrilonitril (PAN) [5].   
En 1980, la demanda de fibra de carboni ascendia a les 1000 T, sent principalment l’ús en la indústria 
aeronàutica. A mitjans de la dècada dels 90, es fa rentable el precursor de PAN amb fibra de carboni, 
que la companyia Zoltek i Fortafil van promoure per a aplicacions comercials, el que va fer ampliar les 
seves aplicacions en altres camps. En 1997, el 100% de la fibra de carboni es repartia en la indústria 
aeronàutica, la d’esports d’elit i les aplicacions industrials [6]. En la Figura 2 es pot observar la 
tendència que ha suposat el consum de les fibres de carboni de PAN en el diferents continents al llarg 
de la seva creació.  
 
Figura 2 : Consum anual de les fibres de carboni produïdes a partir del poliacrilonitril (PAN). [7] 
 
Actualment la fibra de carboni es desenvolupada principalment per ser aplicada en la indústria 
aeronàutica i aeroespacial , però gràcies a la disminució del cost i al gran desenvolupament obtingut 
del producte, s’està aplicant en nombrosos camps molt menys selectius dels que avanç s’utilitzava, 
com per exemple en l’industria del automòbil, en la producció de paper o en plataformes petrolíferes 
[5], [7].  
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En la Figura 3 es pot veure l’evolució de la demanda en consum de fibra de carboni en l’ultima 
dècada segons estudis realitzats per el Institut Nacional de Tècnica Aeroespacial (INTA). 
 
Figura 3 : Evolució d’aplicacions de la fibra de carboni en l’ultima dècada. 
 
 
1.4.1.2. Classificació de les fibres de carboni. 
 
Les fibres de carboni es poden classificar atenent a diferents criteris com son les seves propietats 
mecàniques, la temperatura del tractament tèrmic final al què se’ls sotmet o la mida del feix de 
filaments o estopa. 
 
En la Taula 1 es pot veure la classificació que existeix segons les seves propietats mecàniques:  
 
Taula 1 : Classificació segons les propietats mecàniques de la fibra de carboni. 
 
UHM Ultra alt 
mòdul elàstic  
HM Alt     
mòdul elàstic  
IM  Mòdul 
elàstic intermig 
Mòdul elàstic estàndard i 
alta resistència  
LM Baix 
mòdul elàstic  
Mòdul elàstic 
a tracció 
> 600 GPa  > 350 GPa  280-350 GPa  200-280 GPa  50-200 GPa  
Resistència a 
la tracció 
> 2500 MPa  > 2500 MPa  > 3500 MPa  > 2500 MPa  > 3500 MPa  
 
Existeix una relació entre la resistència a tracció (esforç al que es sotmès un cos per l’aplicació de dos 
forces en sentit oposat) i el mòdul elàstic (mesura que relaciona la tensió i la deformació d’un cos). 
En el gràfic que es mostra en la Figura 4, es pot veure una comparativa dels diferents tipus de fibres 
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classificades en funció de les seves propietats mecàniques, atenent a les dades exposades en la Taula 
1. 
 
Figura 4 : Comparativa del tipus de fibres en funció de les  seves propietats mecàniques. [8] 
 
Atenent a la temperatura de tractament tèrmic, les fibres de carboni es poden classificar de la 
següent forma:  
- Tipus I o HTT (Alt Tractament Tèrmic): La temperatura final és superior a 2000ºC i està 
associada a fibres de alt mòdul. 
- Tipus II o ITT (Tractament Tèrmic Intermig): La temperatura final està al voltant dels 
1500ºC i està associada a fibres d’alta resistència. 
- Tipus III o LTT (Baix Tractament Tèrmic): La temperatura del tractament és inferior als 
1000ºC i està associada a fibres d’alta resistència.  
 
L’última classificació que se li pot donar a les fibres de carboni es fa d’acord al nombre de filaments o 
mida de l’estopa. En la        Taula 2 es mostra la classificació: 
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       Taula 2. Classificació de les fibres de carboni segons el seu nombre de filaments. 
Tipus Mòdul Símbol Nombre de filaments Mòdul elàstic Mig (GPa) 
  
  
  
  
 
Estàndard 
  
  
3K 3000   
6K 6000 230 
12K 12000   
  
Estopa 
Convencional 
24K 24000   
  
Intermig 
6K 6000   
  
  
  
12K 12000 300 
  24K 24000   
  
Alt 
6K 6000   
  12K 12000 350 
    24K 24000   
 
Estopa 
gruixuda 
 
Estàndard  
45K 45000   
  48K 48000 230 
    80K 80000   
 
 
1.4.1.3. Propietats i característiques de les fibres de carboni.  
 
Les principals característiques de les fibres de carboni, és el seu alt mòdul específic, la seva 
resistència a la humitat i la bona resistència a dissolvents orgànics que posseeixen. A més a més, 
tenen una alta resistència específica, sent la seva resistència superior a l’acer entre 2 i 8 vegades, i la 
seva densitat 4 vegades menor.  
Altres característiques de les fibres de carboni són la seva alta resistència a la corrosió i al foc, la seva 
resistència química i la seva alta conductivitat elèctrica. També, les fibres de carboni tenen un bon 
comportament davant les variacions de temperatura, ja que conserva la seva forma inicial gràcies al 
seu baix coeficient de dilatació tèrmica.  
Segons l’orientació i disposició de les fibres, es poden obtenir diferents propietats i característiques, 
això es coneix amb el nom d’anisotropia. D’aquesta forma es poden dissenyar peces amb les 
característiques amb les que es requereixen en cada ocasió determinant l’orientació de les fibres i 
optimitzant la distribució dels esforços. Es col·loquen en capes o làmines superposades obtenint 
estructures laminades.  
Les fibres es combinen entrecreuades amb direcció longitudinal (0º) i perpendicular (90º), denominat 
trama i ordit. Són fabricats en sec per a la seva posterior impregnació de resina. A aquest resultat se’l 
denomina teixit o laminat pla.  
 16 
 
N`hi ha nombroses possibilitats de fabricació de teixits, segons direccions i tipus d’encreuament, 
però les més utilitzades són les que es mostren en la Figura 5. 
 
Figura 5 Tipus de teixits. [8] 
  
Els fabricants proporcionen gràfiques comparant les propietats que presenten les fibres davant els 
materials metàl·lics en quant a rigidesa i duresa. Aquesta comparació pot ser injusta, ja que la fibra 
no podria treballar aïlladament sota carregues de tensió en varies direccions. De fet, les fibres tenen 
altes prestacions mecàniques en les mateixes direccions de les fibres, però baixes si considerem la 
direcció transversal d’aquestes. A diferencia dels metalls, que sempre presenten propietats 
mecàniques similars en totes direccions.  
Un teixit pla de fibra laminat de baix mòdul (LM), té un mòdul elàstic quasi idèntic al d’un aliatge 
d’alumini (70 GPa). Quan tenim fibres de mòdul alt o ultra alt (HM O UHM), els mòduls específics que 
trobem a les fibres són considerablement majors (al voltant d’un 30% majors, aproximadament 230 
GPa). 
Això pot semblar una avantatge, però no és així, ja que per aconseguir unes propietats determinades 
en diferents direccions intentant assimilar-se als materials metàl·lics, s’ha de procedir a la fabricació 
de laminats on la duresa i la rigidesa del producte multidireccional disminueixi respecte a les 
propietats que pot presentar un material unidireccional.[8] 
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1.4.1.4. Fabricació de les fibres de carboni. 
  
La matèria prima utilitzada per a fabricar la fibra de carboni es denomina precursor. A prop del 90% 
de la fibra de carboni produïda són fabricades de PAN. El 10% restant estan composades de raió i/o 
brea de petroli. Tots aquests materials són polímers orgànics que es caracteritzen  per llargues 
cadenes de molècules unides entre sí per àtoms de carboni. La composició exacta de cada precursor 
varia segons el fabricant, sent aquest factor secret comercial.  
El procés de fabricació més comú de la fibra de carboni consta de 4 parts:  
- Oxidació sota tensió a 200-300ºC. 
- Carbonització en atmosfera inert entre 1000-1700 ºC. 
- Grafitització en atmosfera inert entre 1700-3000ºC. 
- Tractament superficial de la fibra. 
En el següent gràfic, Figura 6, es mostra com es realitza el procés de fabricació de forma 
esquematitzada.  
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Figura 6 : Procés de la fibra de carboni [8].  
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Les temperatures a les que es fabrica, també fan variar les propietats mecàniques de les fibres de 
carboni. La resistència augmenta ràpidament fins arribar a una temperatura d’uns 1600ºC. A partir 
d’aquest punt comença a disminuir fins a la seva estabilització a uns 2400ºC, tal i com es pot veure 
en la Figura 7 [8]. 
 
 
Figura 7 : Efecte de la temperatura de fabricació en les propietats mecàniques.[8] 
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1.4.2. Mètodes de deposició 
 
1.4.2.1. Introducció als mètodes de deposició 
 
Les tècniques de deposició de pel·lícules fines o nanopartícules estan basades en mètodes físics o 
químics. En l’actualitat existeix un sense fi de nombres de mètodes de síntesi per nanopartícules que 
permeten controlar la mida, forma i propietats químiques, òptiques, catalítiques i de la seva 
estructura per a les diverses aplicacions [9,10]. Dins dels mètodes químics podem enumerar com 
exemple els següents: precipitació, polimerització per emulsió, reaccions per microemulsió, reaccions 
en superfícies sòlides, reaccions en superfície de matriu, entre d’altres. Entre els processos de síntesi 
física es poden mencionar: la mecanosíntesi, la evaporació tèrmica, el sputtering o pulverització 
catòdica, l’abrasió làser i l’abrasió iònica [11]. 
 
En general les tècniques de deposició indueixen la modificació superficial a més a més del 
recobriment. En el procés de modificació superficial es canvien les propietats de la superfície del 
material utilitzat com a substrat, un exemple d’això el trobem en l’enduriment superficial de l’acer 
introduint carbó o nitrogen o bé quan es dopa un semiconductor per canviar les seves propietats 
elèctriques. En el procés de recobriment, el substrat i el material dipositat poden ser molt diferents, 
com a exemple podem citar la deposició de l’alumini o crom sobre un superfície de polímer o el 
dipòsit d‘una capa dura de nitrur de titani sobre eines.  
 
Existeixen varis factors que s’han de prendre en compte durant el procés de deposició per a provocar 
les modificacions desitjades. Entre d’altres la pressió, concentració i impureses en la fase vapor, 
l’energia cinètica de les partícules incidents, la velocitat de deposició i quantitat a dipositar, la 
naturalesa del substrat, la temperatura del substrat, la neteja de la superfície del substrat, la seva 
orientació i microestructura. Tots aquests factors tenen un efecte en l’estructura de la pel·lícula que 
es desitja formar. La microestructura també pot ser modificada per agents externs, com bombardeig 
d’ions, fotons o electrons. Controlar els efectes puntuals, dislocacions i fronteres de gra en la 
pel·lícula, depèn del control dels paràmetres del procés; el nombre de paràmetres i la complexitat 
dels processos fa que el control efectiu només sigui possible en alguns processos de deposició. 
 
Un dels mètodes de deposició més utilitzats és la deposició en fase vapor (Physical Vapor Deposition, 
PVD). Consisteix bàsicament en vaporitzar àtoms o molècules d’un material per a la seva subseqüent 
condensació sobre un substrat. Aquest mètode s’utilitza típicament per a dipositar pel·lícules fines 
amb velocitats de deposició compreses entre  1 Å/s i 100 Å/s. Es pot descriure el procés de deposició 
en quatre passos [12]:  
 
a) Formació de la fase vapor 
b) Transport dels àtoms de la font al substrat 
c) Deposició dels àtoms en el substrat (Nucleació) 
d) Creixement dels nuclis 
   
En el primer pas, s’estudien els principis i mètodes en els que es basa la formació de les fases vapor a 
partir de una fase condensada i les propietats del vapor. Aquest pas compren l’estudi dels mètodes 
de vaporització, vaporització per feix d’electrons, sputtering i desbast iònic o aprimat per 
bombardeig iònic. En el segon nivell s’estudien el transport d’àtoms o molècules de la font del 
substrat. Tècniques com vaporització reactiva, vaporització reactiva activada, deposició per 
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ressonància ciclotrònica elèctrica assistida per plasma i algunes altres tècniques enfocades en alterar 
els àtoms evaporats avanç que aquest arribin al substrat. El tercer pas involucra la deposició dels 
àtoms sobre el substrat. La situació òptima en una pel·lícula fina és que creixi adherida al substrat de 
forma epitaxial, d’aquesta forma es té el control “a priori” sobre la composició, la estructura i els 
defectes que es poden formar en la pel·lícula. El quart i últim nivell es refereix a aquells processos 
que permeten el reordenament dels àtoms o reconfigurar la geometria de la pel·lícula per a obtenir 
les propietats desitjades. Controlar la microestructura de la pel·lícula, la morfologia superficial i crear 
o eliminar defectes. Després de créixer la pel·lícula, per a millorar les seves característiques es poden 
fer diferents tractaments, com per exemple, recuits per a controlar la mida de gra, es pot alterar la 
estequiometria introduint dopats i oxidants o bé introduint esforços es poden generar defectes. 
Podem considerar com pel·lícules fines a aquelles en les quals una de les seves dimensions sigui 
finitament petita comparada amb les altres dos, a més a més que tinguin propietats de superfície i 
properes a la superfície diferents a les trobades en el material en estudi. Les forces que actuen sobre 
els àtoms de la superfície diferents a les que actuen en el volum del material. Els estats d’energia en 
la superfície també difereixen, es refereix a estats de superfície. Les pel·lícules fines policristal·lines 
no són tan denses com el material en quantitat de la mateixa composició i estan freqüentment sota 
esforços, depenent de les condicions de dipòsit i del paràmetre de xarxa del substrat del substrat 
empleat. Els processos per créixer pel·lícules fines s’associen a materials nanomètrics. Podem 
explicar el comportament d’una pel·lícula fina amb la presencia d’una superfície que separa a dos 
sòlids en contacte íntim, on les propietats difereixen en general de les propietats esperades per als 
sòlids massius.  
La importància en les pel·lícules fines resideix en les possibles aplicacions i en l’estalvi de material. 
Per exemple l’ús de pel·lícules de crom sobre plàstic on l’aplicació ho permeti, podrà substituir a 
l’acer inoxidable evitant el desaprofitament de recursos.  
Les propietats superficials a prop de la superfície són importants per alterar la funcionalitat dels 
materials i estendre la seva vida útil. Hi ha moltes aplicacions on la singularitat de les pel·lícules fines 
és essencial, tal i com pot ser en pel·lícules superconductores. Les pel·lícules fines ofereixen 
oportunitat de fàcil disseny i flexibilitat per a crear productes molt rentables. Molts sistemes 
microelectrònics són dissenyats per a que serveixin com  a actuadors i sensors. Altres exemples, com 
el recobriment de lents i miralls, on les tècniques de dipòsit de pel·lícules fines són l’únic mètode 
viable per a l’obtenció de les característiques desitjades dels materials [13]. 
En el present capítol ens endinsarem únicament en els mètodes físics, i principalment en el de 
evaporació tèrmica, ja que és el mètode utilitzat en aquest treball per a l’elaboració de pel·lícules 
fines. 
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1.4.2.2. Deposició física en fase vapor (PVD) 
 
PVD (Physical Vapor Deposition) es refereix típicament als processos de evaporació, sputtering i 
deposició assistida (Ion plating). Altres processos especialitzats han sigut desenvolupats en base als 
mencionats anteriorment, per exemple, deposició assistida reactiva, evaporació reactiva activada, 
sputtering reactiu, etc.  
Una classificació general dels mètodes inclosos en el procés PVD pot ser com s’indica a continuació: 
[14] 
 
1. Evaporació en buit. El material és evaporat i aconsegueix arribar al substrat sense col·lisió 
amb molècules de gasos.  
 
2. Sputtering. El material és bombardejat per un feix d’ions normalment de gas argó. El dipòsit 
pot ser en alta o baixa pressió.  
 
3. Deposició per arc. S’utilitza un arc d’alta corrent i baix voltatge en una atmosfera de gas a 
baixa pressió per a erosionar el càtode sòlid per un arc mòbil o fondre i evaporar el elèctrode 
anòdic.  
 
4. Deposició assistida (ion plating). Es bombardeja el substrat i la pel·lícula dipositada utilitzant 
partícules atòmiques energitzades per a controlar o modificar les propietats de la pel·lícula 
dipositada.    
 
 
En la Figura 8 s’esquematitzen els processos descrits breument en el paràgraf anterior. 
 
 
 
Figura 8 : Diferents tècniques PVD.[14] 
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1.4.2.2.1. Evaporació tèrmica 
 
L’evaporació tèrmica és un procés físic de deposició en fase vapor (PVD), normalment en al buit (10·-5 
tor o valors de buit superiors), en el qual àtoms o molècules agafen un substrat des d’una font 
tèrmica de vaporització sense col·lisions en la cambra de dipòsit. Aquest procés és un dels més 
simples i més antics en el que respecta a la deposició de pel·lícules fines. El material es col·loca sobre 
una font escalfada per una corrent elèctrica produïda per una resistència directa, radiació corrents 
parasites, feix d’electrons, raig làser o descàrrega d’arc. Les partícules aterren sobre el substrat 
normalment. Aquest mètode inclou sublimació quan el sòlid passa directe a fase vapor i vaporització 
quan passa de líquid a vapor. El vapor s’expandeix dins de la cambra que conté el substrat, y 
posteriorment condensa en el substrat que es manté a menor temperatura.  
En la Figura 9 es representa un esquema d’un equip de deposició mitjançant un escalfament per 
resistència. 
 
Figura 9 : Equip de deposició mitjançant un escalfament per resistència. 
 
L’evaporació en buit envolta consideracions termodinàmiques, com transicions en fase de les quals 
es deriva la pressió de vapor d’equilibri dels materials i aspectes cinètics de nucleació i creixement. 
Això últim és important en l’evolució de la microstructura de la capa dipositada. La compressió de la 
teoria del procés d’evaporació es basa en la teoria cinètica dels gasos. Aquesta teoria era ben 
coneguda per científics com Hertz, Knudsen i Langnuir que van ser els primers investigadors en 
desenvolupar la teoria de l’evaporació. En general la majoria dels articles i capítols de llibres sobre 
evaporació tèrmica es basen en el escrit per Glang en el “handbook of thin film technology” [15]. 
La pressió de vapor d’equilibri d’un material es defineix com la pressió de vapor del material en 
equilibri amb  la superfície d’un sòlid o líquid en un contenidor tancat. En equilibri tants àtoms 
abandonen la superfície com retornen. La pressió de vapor es mesura utilitzant una cèl·lula “Kndusen 
 24 
 
efusión” [16] que consisteix en un volum tancat amb un petit orifici conegut com a conductància. 
Quan el contenidor es manté a temperatura constant, el material que escapa a través de l’orifici 
depèn del diferencial de pressió. Si n’hi ha buit a fora de l’orifici, la pressió de vapor d’equilibri del 
material en el contenidor pot ser calculada, coneixent la quantitat de material que escapa. En la 
Figura 10 es mostra la pressió de vapor d’alguns materials. Les pendents de les corbes de la pressió 
de vapor són fortament dependents de la temperatura. Es pot observar que la pressió de vapor per a 
diferents materials a una temperatura donada pot diferir en varies ordres de magnitud.  En la Figura 
11 es pot observar remarcat la pressió de vapor d’equilibri del titani, que serà el material a evaporar 
en el present treball.   
 
 
Figura 10 : Representació de la pressió de vapor d’equilibri per alguns materials.[17] 
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Figura 11 : Pressió de vapor d’equilibri del Ti.[18] 
 
Un material s’evapora lliurement des de una superfície quan el material en fase vapor deixa la 
superfície sense col·lisionar amb àtoms de la mateixa. La taxa de vaporització lliure de la superfície és 
proporcional a la pressió de vapor i està donada per l’equació de vaporització de Hertz-Knudsen [15, 
19]:  
dN/dt = C (2πmkT)-1/2 (P*-P) sec-1 
on: 
dN=nombre d’àtoms. 
C=Constant que depèn dels graus de llibertat de rotació en el líquid i vapor. 
P*=Pressió de vapor del material a una temperatura T 
P=Pressió de vapor sobre la superfície. 
k=Constant de Boltzman. 
T=Temperatura absoluta. 
m=Massa de les especies evaporades. 
 
Titani 
 26 
 
La taxa màxima d’evaporació s’aconsegueix quan P=0 i C=1. En l’evaporació en buit, la taxa real 
d’evaporació serà d’1/3 a 1/10 de la taxa màxima, degut a les col·lisions en el vapor a sobre de la 
superfície, la contaminació superficial i altres efectes.[20] 
Generalment el àrea d’evaporació tèrmica és petita, donant una petita distribució angular del flux 
atòmic incident en cada punt del substrat. En la Figura 12 es poden observar les taxes de vaporització 
de superfície lliure d’alguns elements i en concret la del Ti.[14] 
 
Figura 12 : Taxes de vaporització de superfície lliure.[14] 
 
En el cas dels aliatges i mescles, la taxa de vaporització dels seus constituents és proporcional a la 
pressió de vapor de cadascun (el que tingui major pressió de vapor, vaporitzarà més ràpid que el de 
menor pressió de vapor) [19]. Aquesta relació es denomina llei de Raoult i aquest efecte s’utilitza 
habitualment per a purificar materials per mitjà de la vaporització/condensació selectiva. 
La vaporització d’un aliatge produeix una degradació en la composició química de la pel·lícula donada 
la selectivitat de vaporització dels elements. Depenent dels casos, això pot beneficiar o afectar a la 
pel·lícula, per exemple, en el cas d’una pel·lícula d’un aliatge Cu-Au, el coure, que té una major 
pressió, de vapor que l’or, es dipositarà més ràpidament. Això fa que la interfase s’enriqueixi en 
coure el que és propici per a una bona adherència quan es diposita la pel·lícula a sobre d’un polímer.  
Titani 
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Per al que fa respecte al titani, que és l’element a vaporitzar en aquest estudi, cal destacar que el 
rang de temperatura més òptim per a la vaporització de la superfície es troba entre 1400-1650ºC, 
just avanç d’arribar al seu punt de fusió, situat aproximadament a 1670ºC. 
Un altre punt a destacar en el procés de vaporització tèrmica és la font utilitzada per escalfar el 
material a evaporar. Les fonts més simples per produir vapor són les fonts tèrmiques. Encara i quan 
l’energia proporcionada per a l’evaporació pot procedir de feixos d’electrons o fotons, el mecanisme 
de vaporització pot continuar sent de naturalesa tèrmica. Les tècniques comunes per 
evaporació/sublimació  inclouen escalfament per resistència, feix d’electrons d’alta energia, feix 
d’electrons de baixa energia i escalfament inductiu. 
El mètode utilitzat en aquest estudi va ser l’escalfament per resistència. Aquesta tècnica és la més 
comuna per vaporitzar materials per sota dels 1500ºC, mentre que el feix d’electrons s’utilitza per 
vaporitzar materials per sobre dels 1500ºC [21]. La manera d’evaporar materials per sota dels 1500ºC 
és passant una corrent a través del material, és a dir, per mitjà d’una font resistiva [22-23]. Les 
superfícies utilitzades per escalfar el material són en forma de filferro, cassoles, cistelles, etc. Alguna 
d’aquestes formes es mostren en la Figura 13.  
 
Figura 13 : Algunes de les superfícies utilitzades com a resistència per a escalfar el material que es desitja evaporar.[17] 
Els materials utilitzats com a resistències per escalfar el material són W, Ta, Mo i C. Aquest tipus 
d’escalfament normalment és de baix voltatge (<10 volts) i una alta corrent (major a varis centenars 
d’ampers). És generalment millor incrementar lentament la corrent que sobtadament pujar a 
màxima potència. És també important tenir un bon contacte tèrmic entre la superfície calenta de la 
font i el material que es desitja evaporar.  
En un ambient de buit, el vapor viatja de la font al substrat en línia recta, encara que poden haver 
possibles col·lisions amb el gas residual. Els àtoms tèrmicament vaporitzats no sempre es condensen 
al arribar al substrat, en comptes d’això, poden reflectir-se  o “re-evaporar-se”.  El fet de re-evaporar-
se depèn de la temperatura superficial del substrat i el flux d’àtoms dipositats.  
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Una superfície calenta pot actuar com un mirall per als àtoms. Per exemple, la deposició del cadmi a 
sobre una superfície d’acer amb una temperatura major als 200ºC, pot resultar en una total re-
vaporització del cadmi. Quan un àtom condensa sobre la superfície de un substrat, aquest pot cedir 
la seva energia en diferents processos com són: 
- Energia de vaporització o sublimació (hi ha un canvi d’entalpia en la vaporització), uns 
pocs eV  per àtom incloent l’energia cinètica de la partícula la qual és típicament 0.3 eV o 
menys.  
- Energia per refredar l’ambient. Depèn de la capacitat calorífica i el canvi de temperatura. 
- Energia associada amb la reacció química. Calor de reacció, aquesta pot ser exotèrmica 
(quan el calor es alliberat)  o endotèrmica (quan el calor es absorbit). 
- Energia alliberada en la solució o calor de solució. 
El calor de vaporització de l’or és al voltant de 3 eV per àtom, i l’energia cinètica d’un àtom d’or 
vaporitzat és aproximadament de 0.3 eV, això demostra que l’energia cinètica és només una petita 
part de l’energia alliberada en el substrat durant el dipòsit. S’ha demostrat que l’energia cinètica dels 
àtoms dipositats és important per a l’estructura, propietats i comportament en el recuit de les 
pel·lícules [24]. A altes velocitats de dipòsit, l’energia de condensació pot produir un apreciable 
escalfament en el substrat. Les velocitats de dipòsit en buit poden variar àmpliament, poden estar 
per sota de 1 Å/s fins per sobre de les 3 μ/s. La velocitat de dipòsit depèn bàsicament del poder 
tèrmic amb el que s’alimenta la font, de la geometria del sistema i del material. Generalment el 
poder d’alimentació a la font es pot controlar a través de la taxa de dipòsit. De qualsevol manera el 
dipòsit difícilment és uniforme, normalment tendeix a dipositar-se més material en línea recta de la 
font al substrat, per el que una manera d’uniformitzar el dipòsit és col·locar varies fonts, però això 
comporta problemes per a controlar les fonts i la distribució del flux. Per aquesta raó és aconsellable 
per a aquest propòsit el moviment aleatori del substrat sobre la font de vapor. Donat que la taxa de 
vaporització durant el procés de dipòsit pot canviar, el moviment del substrat ha de ser tal que pugui 
passar per cada posició un nombre determinat de vegades durant el procés per a garantir major 
uniformitat.  
En la Taula 3 s’exposen algunes avantatges i desavantatges de l’ús d’aquesta tècnica respecte a altres 
tècniques PVD. Podem destacar entre les avantatges el fet de què una tècnica és més econòmica que 
altres per el dipòsit de materials d’alta puresa i a més a més de la seva facilitat d’ús. Entre les seves 
desavantatges, la principal resulta ser la dificultat per a dipositar alguns aliatges, particularment 
aquells els quals components tenen molta diferencia en la seva pressió de vapor.  
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Taula 3 : Avantatges i desavantatges de l’evaporació tèrmica davant a altres mètodes PVD. 
Avantatges Desavantatges 
Es poden utilitzar fonts de grans àrees. Pobre uniformitat en una gran àrea de dipòsit. 
Altes velocitats de deposició Dificultat per a dipositar molts aliatges i 
compostos. 
Controlar la velocitat de deposició és 
relativament fàcil. 
Altes cargues de radiació de calor durant e 
procés. 
Les fonts poden ser de diferents formes Pobre utilització del material vaporitzat. 
Els materials d’alta puresa per a les fonts de 
vaporització no són cares. 
Pel·lícula amb propietats no sempre òptimes 
Poden dipositar-se pel·lícules d’alta puresa 
fàcilment de materials d’alta puresa sense 
contaminació alguna.  
Poques variables disponibles per al control de 
propietats en la pel·lícula fina. 
És molta més barata que altres tècniques PVD  
 
La deposició tèrmica en buit és la tècnica més utilitzada dins de les PVD. Algunes de les seves 
aplicacions es resumeixen a continuació: 
- Recobriments conductors d’electricitat, metal·lització ceràmica, com per exemples, Ti-Au, 
Ti-Pd-Au, Al-Cu-Si, Cr-Au, Ti-Ag. Metal·lització de semiconductors, com per exemple, A-Cu 
2% en Silici i Metal·lització en capacitadors, Zn, Al.  
- Recobriment òptic: revestiment de multicapes reflectants i antireflectants, miralls, 
acabats resistents a l’abrasió.   
- Recobriments decoratius. 
- Barreres permeables a la humitat i a l’oxigen. 
- Recobriments resistents a la corrosió. 
- Per a evitar molts dels problemes de contaminació associats amb l’ electròlisis.  
- Fabricació d’estructures lliures. 
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1.4.3. Carbur de titani 
 
1.4.3.1. Introducció al carbur de titani 
 
El TiC és un material que té alta duresa, bona resistència al desgast amb un alt punt de fusió i bona 
resistència química [29]. Es considera un material industrialment important i té un gran nombre 
d'aplicacions en eines de tall i peces de maquinària, especialment en forma de recobriments [30]. Els 
recobriments de TiC en companyia dels recobriments de TiCN, TiAlN  i TiAlVN són la generació més 
important dels recobriments PVD després dels recobriments de TiN. Els recobriments de TiC no han 
emergit prou com un recobriment important PVD degut a les dificultats en el processament, el 
control de l'estequiometria i l'esforç residual en comparació amb els recobriments TiN. 
El carbur de titani (TiC) es classifica entre els carburs de metalls de transició. Aquests materials tenen 
propietats especials gràcies a que són polimorfs i es poden aconseguir en diferents fases d'acord a la 
concentració entre Ti/C. 
 
 
1.4.3.2. Diagrama de fases Ti-C 
 
A la Figura 14 es presenta el diagrama de fases del TiC. El sistema condensat Ti-C s'ha caracteritzat 
per tenir un percentatge atòmic de carboni de 0 a 70%. A més de les solucions β-Ti d’estructura 
cúbica centrada (bcc) i α -Ti d’estructura hexagonal compacta (hcp), hi ha un carbur en equilibri, TiC 
amb la mateixa estructura de la fase -TiN, en un rang de percentatges atòmics homogenis entre 
32% i 48.8% C [31]. Aquest sistema també té una altra forma anomenada Ti2C, a la mateixa regió, en 
el qual, les vacances apareixen ordenats sobre la sub-xarxa del carboni [29]. Diferents investigadors 
van realitzar diagrames de fases per a aquest material. Les solucions sòlides β-Ti i α-Ti es presenten al 
contingut de carboni molt baixos, comparats amb el sistema Ti-N. 
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Figura 14 : Diagrama de fases del sistema Ti-C. [31] 
 
Encara no s'ha trobat un límit exacte d'equilibri entre les fases TiC i Ti2C, de manera que les línies 
puntejades estan truncades. Es presenta a més una transformació  L         TiC + C (grafit) en 2776ºC 
amb una composició eutèctica de 63%. A la Taula 4 es mostren alguns punts especials del sistema Ti-
C [32]. 
        Taula 4 : Punts especials en el sistema Ti-C. 
 
 
 
1.4.3.3. Enllaços químics 
 
El TiC es considera com un material refractari, és a dir, té alt punt de fusió i és químicament estable a 
altes temperatures [33]. La seva estructura intersticial permet la combinació d'enllaços iònics, 
covalent i metàl·lic, i per tal raó combinen les propietats físiques dels ceràmics i les propietats 
elèctriques dels metalls, com és el cas d'alta duresa i alta conductivitat tèrmica [29]. 
 32 
 
Fins ara no s'ha pogut establir exactament com s'enllacen aquests àtoms per formar el TiC. El titani i 
el carboni es relacionen en virtut de les seves posicions a la taula periòdica; el carboni ocupa el grup 
principal i el titani, la mateixa posició en les sèries de transició. Cada un té quatre electrons de 
valència, però quan ells es combinen per formar enllaços, ells arriben a diferents resultats [29]. En 
l'àtom de carboni succeeix hibridació. La configuració 1s22s22p2 l'àtom de carboni en l'estat base no 
té en compte els diferents tipus d'enllaços trobats en la molècula de carboni o en altres compostos 
com carburs i hidrocarburs entre d'altres. Per estudiar aquests enllaços, la configuració de l'estat 
base ha de ser alterada a un estat amb quatre electrons, cadascun en un orbital separat i cadascun 
amb el seu espín desacoblat dels altres electrons. Aquesta alteració ocorre com a resultat de la 
formació de orbitals atòmics híbrids. La hibridació pot prendre alguna de les tres formes, cadascuna 
amb la seva pròpia distribució d'enllaços en l'espai: sp3, sp2 i sp. En les estructures dels carburs la 
majoria dels enllaços ocorren amb una configuració sp3 que es descriurà a continuació. 
En la configuració híbrida sp3 l'arranjament dels electrons en el nivell L dels àtoms en l'estat base es 
modifica quan un dels electrons de l'orbital 2s és promogut cap a un orbital de major energia 2p. 
Aquests nous orbitals s'anomenen híbrids, ja que són la combinació dels orbitals 2s i 2p. En el titani, 
el nivell d està parcialment ple. 
 
Figura 15 : Agrupament típic octaèdric dels  àtoms de titani centrats en el carboni [29]. 
 
En resum, el TiC és un material que té una combinació de tres tipus d'enllaços: enllaç iònic que 
resulta de la transferència d'electrons de titani cap al carboni, a causa de la diferència 
d'electronegativitat entre ells; l'enllaç metàl·lic, amb una densitat finita d'estats en el nivell d'energia 
de Fermi, i el de major percentatge, l'enllaç covalent, entre els estats d del titani i els estats sp del 
carboni, amb alguna interacció metall-metall. En aquest compost es presenten una combinació 
d'enllaços, el que els atorga excel·lents propietats elèctriques, mecàniques i tribològiques. 
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1.4.4. Instrumentació d’anàlisis 
 
1.4.4.1. SEM (Scanning Electron Microscopy) 
 
El microscopi electrònic de rastreig (SEM: Scanning Electron Microscopy) és un instrument capaç de 
d’oferir un rang variat d’informacions procedents de la superfície de la mostra. El seu funcionament 
es basa en que una font d’electrons rastreja la mostra en una sèrie de línies i xarxes, construint-se 
una imatge de la superfície en un monitor en el qual es visualitza la informació que haguem 
seleccionat en funció dels detectors que hi hagin disponibles. A la Figura 16 es pot visualitzar com és 
l’equip. 
 
 
Figura 16 : Microscopi electrònic de rastreig (SEM) 
El SEM utilitza un feix d’electrons en lloc d’un feix de llum per a formar una imatge ampliada de la 
superfície d’un objecte. La imatge és formada mitjançant la focalització d’una fina font d’electrons 
sobre la superfície de la mostra. Els electrons bombardegen una petita àrea i poden patir: 
 
- Reflexió elàstica sense pèrdua d’energia (electrons retrodispersats). 
- Absorció per la mostra i producció d’electrons secundaris de baixa energia. 
- Absorció per la mostra i producció d’un feix de RX. 
 
La imatge es forma a partir dels electrons secundaris o dels electrons retrodispersats, que sorgeixen 
de la mostra, i són atrets al portamostres (reflectant) mitjançant un potencial positiu. En travessar la 
mostra i incidir sobre el portamostres es genera una llum que mitjançant un fotomultiplicador es 
converteix en una senyal de voltatge, la qual es converteix en imatge.  
És un instrument que permet l’observació i caracterització superficial de sòlids inorgànics i orgànics. 
Té una gran profunditat de camp, la qual permet que s’enfoqui a la vegada una gran part de la 
mostra. 
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El SEM està equipat amb diversos detectors, entre els quals es poden mencionar:  
 
- El detector d’electrons secundaris per a obtenir imatges d’alta resolució SEI (Secondary 
Electron Image). 
- Un detector d’electrons retrodispersats que permeten l’obtenció d’imatges de composició i 
topografia de la superfície BEI (Backscattered Electron Image). 
- Un detector de energia dispersiva EDS (Energy Dispersive Spectrometer) que permet 
col·lectar els Raig X generats per la mostra i realitza diverses anàlisis semi quantitatius i 
distribució d’elements en superfícies. 
 
En la Figura 17 es mostra esquemàticament les radiacions que desprèn el SEM per a poder donar la 
senyal corresponent amb la seva posterior imatge. 
 
 
Figura 17 : Esquema general de la radiació del SEM.[25] 
 
 
A part dels diversos detectors, el microscopi està format per diferents components (observar Figura 
18) , entre els quals destaquen: 
 
- Una font d’electrons que proporciona la il·luminació. Consta normalment d’un filament de  
tungstè (W). 
- D’un sistema òptic d’il·luminació que consta de dos lents magnètiques. La seva funció és 
focalitzar el màxim possible la font d’electrons.  
- Un joc de cargols que permet que la radiació sigui moguda sobre la superfície de la mostra. 
- Un portamostres i lets objectiu. La resolució obtinguda per el microscopi depèn de les 
propietats d’aquestes lents i de la seva distància a la mostra. 
- Un sistema de detecció. 
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Figura 18 : Components del SEM. 
Es poden realitzar estudis dels aspectes morfològics de zones microscòpiques de diferents materials, 
a més a més del procediment i anàlisis de les imatges obtingudes. Les principals utilitats del SEM són 
la alta resolució (~1nm), la gran profunditat de camp que li dóna aparença a les imatges i la senzilla 
preparació de les mostres. 
 
La preparació de les mostres és relativament senzilla, les principals característiques són: 
 
- Les mostres han de ser necessàriament sòlides i conductores. 
- Les mostres aïllants són recobertes amb una pel·lícula fina d’un material conductor (C, Au, 
Cr), per a donar-li propietats conductores a la mostra. 
- Existeix la possibilitat de perdre informació al recobrir la superfície de la mostra. 
- El SEM d’alt buit serveix per a tot tipus de mostres. 
 
Principalment, tot el que s’extreu d’una imatge del SEM són il·lustracions per valorar el control de 
qualitat, la caracterització dels components i les determinacions de les morfologies.[25] 
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1.4.4.2. DRX (Difractòmetre de raig X) 
 
1.4.4.2.1. Espectre electromagnètic i R-X 
 
Els R-X són radiació electromagnètica de la mateixa naturalesa que la llum però de longitud d’ona 
molt més curta. La unitat de mesura en la regió dels R-X és l’àngstrom (Å), igual a 10-10 m. i els raigs X 
utilitzats en difracció tenen longituds d’ona en el rang 0.5-2.5 Å mentre que la longitud d’ona de la 
llum visible està en l’ordre de 6000 Å. [26] 
- L’espectre continu. Els R-X sorgeixen de fenòmens extra nuclears, a nivell de l’orbita 
electrònica, principalment produïts per desacceleracions d’electrons.[27] Els electrons són 
les partícules utilitzades habitualment i la radiació s’obté en un dispositiu conegut amb el 
nom de tub de R-X.[26]. L’energia dels R-X és de l’ordre de 12.3KeV. [27] 
Els R-X emesos consisteixen en una mescla de diferents longituds d’ona i la variació 
d’intensitats amb λ depèn del voltatge del tub. Aquesta radiació s’anomena radiació contínua 
o blanca, ja que està formada com passa amb la llum blanca per moltes longituds d’ones.  
- L’espectre característic. Quan el voltatge d’un tub de R-X supera cert valor crític, apareixen 
pics estrets i aguts a certes longituds d’ona superposades sobre l’espectre continu. Donat 
que són pics estrets i que la longitud d’ona depèn del metall utilitzat com a blanc 
s’anomenen línies característiques. Aquestes línies s’agrupen en conjunts denominats K, L, 
M, etc. en ordre de λ creixent i totes juntes formen l’espectre característic del metall utilitzat 
com a blanc. 
Normalment les línies K són les úniques útils en difracció, les de λ més llargues són 
absorbides amb massa facilitat. Hi ha vàries línies en el conjunt K, però només les tres més 
intenses s’observen en el treball de difracció habitual i són: K1, K2 i K1: per a M0 les λ 
són aproximadament:[26] 
Kα1: 0.709 Å 
Kα2: 0.71 Å 
Kβ1: 0.632 Å 
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1.4.4.2.2. Interacció dels R-X amb la matèria. Difracció. 
 
Un raig difractat pot definir-se com un raig compost per un gran nombre de raigs dispersats en que 
es reforcen mútuament. La difracció és, per tant, essencialment un fenomen de dispersió. Els àtoms 
dispersen la radiació incident en totes direccions, i en algunes direccions, els raigs dispersats, estaran 
completament en fase i per tant es reforçaran mútuament per a formar raigs difractats (Veure Figura 
19). [26]    
 
Figura 19 : Interacció dels R-X amb la matèria.[26] 
 
Els raigs dispersats estaran completament en fase si aquella diferència de fase és igual a un nombre 
sencer n de longitud d’ona: nλ = 2dsinθ 
Aquesta relació es coneix com Llei de Bragg i estableix la condició essencial que deu complir-se per a 
que succeeixi la difracció. n es denomina ordre de difracció i ha de ser un nombre sencer consistent 
amb sin menor o igual que 1.[26] 
En general, existeixen tres grans grups de tècniques de difracció de R-X, els quals són: 
a) El mètode de Laue.  
b) El mètode de rotació o del cristall giratori. 
c) Mètode del pols o de Debye-Scherrer. 
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1.4.4.2.3. El difractòmetre de pols 
 
El difractòmetre de raigs X és el instrument que permet la identificació de les estructures cristal·lines, 
fonamentat en la difracció segons Bragg.  
 
Figura 20 : Difractòmetre de pols. 
En essència consta d'una font de radiació K monocromàtica, 1 portaprovetes mòbil amb angle 
variable i un comptador de radiació X associat al portamostres. La Figura 21 mostra aquesta 
disposició bàsica. 
 
Figura 21 : Esquema bàsic d’un difractòmetre de raig X. 
La font de radiació és el anticàtode d'un tub de raigs X. Hi ha diversos anticàtodes usuals: Coure, 
Crom, Ferro, etc. Cadascun emet els seus radiacions amb longituds d'ona,, característiques en 
funció del nivell de l'electró orbital que provoca la radiació. 
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Cada element emet un espectre de radiacions característiques. Un filtre monocromatizador 
selecciona la radiació desitjada. La intensitat de la radiació és funció del voltatge i de la intensitat que 
alimenta la llum, el que constitueix les condicions operatòries del tub. 
El comptador electrònic pot formar un angle variable (2 = 3º -110º) amb el feix incident de raigs X.  
Quan la mostra gira un angle  el comptador gira 2, aquest moviment és el que fa que el 
difractòmetre es denomini difractòmetre de dos cercles. En un difractòmetre comercial la mostra se 
situa en el centre d'eix del goniòmetre de precisió, la velocitat angular està sincronitzada en la relació 
anterior 2:1 amb el detector. 
El registre gràfic o difractograma consisteix de pics distribuïts en funció dels valors angulars, 2, i que 
corresponen a les de les reflexions que representen. Les altures d'aquests màxims i més 
concretament les seves àrees constitueixen magnituds molt representatives de les intensitats de les 
reflexions corresponents, les quals poden ser mesures amb gran exactitud i reproductibilitat. 
La identificació d'una fase cristal·lina per aquest mètode es basa en el fet que cada substància en 
estat cristal·lí té un diagrama de raigs X que li és característic. Aquests diagrames són col·leccionats 
en fitxes, llibres i bases de dades del Joint Committee on Powder Diffraction Standards (JCPDS) i 
agrupats en índex de compostos orgànics, inorgànics i minerals. Es tracta, per tant, de trobar el millor 
ajust del diagrama problema amb un dels col·leccionats. En el nostre cas, la base de dades és PDF-2 
de panalytical.  
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2. Procediment experimental 
 
2.1. Introducció  
 
En aquest treball es van utilitzar pols de titani i fibres de carboni tipus PAN per poder crear  fines 
pel·lícules de TiC sobre les fibres per mitjà del procés PVD tèrmic per diferents vies. Modificant els 
paràmetres de temperatura, pressió, temps i quantitat de substancies, s’ha anat experimentant per 
obtenir els resultants més òptims per a la creació de la capa de TiC a sobre de les fibres de carboni. 
S’han realitzat els experiments físics amb la seva posterior caracterització.   
 
2.2. Metodologia 
 
2.2.1. Material de l’equipament 
 
Per dur a terme la construcció del sistema complert per a la realització de la vaporació tèrmica en el 
laboratori, s’ha de disposar del material més apropiat i necessari per a poder complir amb les 
condicions de treball pertinents. Per a tenir un adequat seguiment del treball, a continuació 
s’especifiquen els principals elements que formen el sistema (veure Taula 5). 
Taula 5 : Elements del sistema 
Elements del sistema 
 
Bomba de buit: Adixen ACS, 2000 
 
 
Bomba de buit VARIAN DS 102 
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Tub de quars 
 
Forn de resistències 
 
Controlador de temperatura PXR459 
 
Termoparell tipus K 
 
Sensor de lectura de pressió mks 947 HPS 
 
Mànega de buit KF25 
 
Llana de vidre 
 
Racors swagelok PAT’D 316 
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Vàlvula d’agulla reguladora de pressió 
 
Vàlvules de bola 
 
Pinça per a segells metàl·lics ISO-KF 
 
Vàlvula de palanca manual 
 
 
Tub flexible de PFA de 6 mm. 
    
Filtre d’anell KF (ISO-KF Centering Ring with 
Sintered Metal Filter) 
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2.2.2. Muntatge del sistema 
 
En el laboratori cal disposar de les eines i materials adequats i d’un correcte muntatge del sistema 
per a poder començar a treballar en condicions i dur a terme la creació del recobriment sobre les 
fibres de carboni mitjançant la evaporació de pols de titani a partir del mètode de PVD tèrmic. En 
l’apartat anterior (2.2.1. Material del equipament) s’han especificat els materials i eines necessàries 
amb els quals s’ha treballat, i a continuació es mostraren els passos que s’han dut a terme per al 
correcte muntatge del sistema. Per al seguiment dels passos duts a terme per la construcció del 
sistema es pot observar la Figura 22. 
1) Realització d’una estructura rígida composta per barres d’acer que actua com a suports 
de la resta d’elements. 
2) Col·locació del forn de resistències recobert de llana de vidre sobre l’estructura de 
suport. El forn actua com a  element central del sistema i és al qual van units gairebé la 
resta d’elements.  
3)  Introducció del tub de quars centrat dins el forn de resistències suportat gràcies a dos 
braços que pertanyen a l’estructura.  
4) Fixació de la mànega de buit KF 25 del sistema de buit a un extrem del tub de quars, 
col·locant entre mig el filtre d’anell de centrat KF 25.  
5) Unió de la vàlvula de buit a l’altre extrem del tub de quars que a l’hora es troba lligat 
mitjançant un tub flexible de PFA  de 6 mm per a l’entrada d’argó per poder realitzar els 
escombrats (purgats d’argó). 
6) Unió de la mànega de buit KF 25 amb la bomba de buit ADIXEN ACS 2000 o amb la 
bomba de buit VARIAN DS 102, segons amb la pressió de buit amb la que es desitja 
treballar .  
7) Connexió del forn de resistències amb el controlador de temperatura PXR459. 
8) Unió del tub de quars en els extrems amb la mànega de buit KF 25 i amb la vàlvula de 
palanca manual mitjançant racors swagerlok PAT’D 316. 
9) Fixació de l’altre extrem de cada racor amb la mànega de buit KF 25 i amb el tub flexible 
de PFA de 6 mm respectivament mitjançant pinces per a segells metàl·lics ISO-KF. 
A continuació es pot observar el la Figura 22 el sistema de muntatge complert amb les parts 
especificades. 
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Figura 22 : Imatge del sistema muntat. 
 
Una vegada muntat el sistema amb els seus corresponents fixacions, ja es troba llest per poder 
introduir la mostra dins del tub de quars, fixar el mateix tub en el sistema gràcies als racors swagerlok 
PAT’D 316 i tancar tot el sistema per crear el buit mitjançant la bomba de buit requerida. El procés 
dut a terme per al correcte funcionament del sistema s’especifica més concretament en l’apartat 
2.2.4.  
 
 
 
 
 
 
 
 
Forn de resistències recobert 
de llana de vidre 
Estructura de suport 
Tub de quars Mànega de buit KF 25 Vàlvula de palanca manual 
Controlador de temperatura PXR459 
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2.2.3. Preparació de les mostres 
 
L’ elaboració de la mostra requereix una sèrie de passos a seguir avanç de introduir-la al sistema i 
tractar-la.  S’ha treballat amb quatre mètodes diferents per a l’obtenció de la mostra i per al seu 
posterior tractament. A continuació s’especifiquen els procediments a seguir per tenir la mostra 
llesta.  
En primer cas,  destacar que els quatre procediments tenen en comú:  
- Que les mostres estan formades per fibres de carboni de 5mm de llargària i pols de titani.  
- Les fibres de carboni s’han tractat prèviament degut a que les fibres estan recobertes per un  
polímer per protegir-les, per el qual s’ha procedit prèviament a  l’eliminació del polímer 
escalfant les fibres de carboni a 500-520ºC durant 30 minuts. Aquesta tasca s’ha realitzat al 
laboratori de l’EPSEVG. 
 
 Mètode A: 
1) Es mesura el vas de precipitats buit, la pols de titani (0.1000g. aprox.) i les fibres de carboni 
(0.0500g. aprox.) dins del mateix vas de precipitats en una balança gravimètrica.  
2) S’introdueix isopropanol [(CH3)2CHOH] o aigua desionitzada [H2O] fins a recobrir la mostra en 
el vas de precipitats i es sotmet a un bany per ultrasons durant 3-4 minuts  per a que la pols 
de titani quedi adherida a la superfície de les fibres de carboni. 
3) S’escalfa la mostra dins una cambra de calor per a que s’evapori el isopropanol o l’aigua 
desionitzada. 
4) A continuació, s’extrau del vas de precipitats les fibres de carboni amb el titani adherit a 
sobre i  s’introdueix dins un dial. Aquesta serà la mostra llesta per ser tractada. 
5) Es mesura el vas de precipitats de nou, en aquest cas amb el sobrant de pols de titani que no 
s’ha adherit a sobre de les fibres de carboni per a determinar les pèrdues de Ti.  
6) La mostra es col·loca dins del reactor tal i com es mostra en la Figura 23. 
 
Mètode B: 
1) Es mesura la pols de titani (0.1000g. aprox.) i les fibres de carboni (0.0500g. aprox.) per 
separat.  
2) Tal i com disposem dels pesos de cada element, aquests són introduïts dins el tub de quars 
per a la seva reacció. 
3) La pols de titani es col·loca sobre la superfície interior del tub de quars quedant centrat dins 
el forn de resistències i per sobre de la pols de titani es deixen les fibres de carboni tal i com 
es mostra en la Figura 24. 
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Mètode C: 
1) Es mesura un dial buit,  la pols de titani (0.200g. aprox.) i les fibres de carboni (0.0500g. 
aprox.) per separat. 
2) S’introdueixen les fibres de carboni juntament amb la pols de titani dins d’un dial 
lleugerament humidificat, es sacseja el dial durant 45-60s. fins que s’observa que la pols de 
titani queda solapada a sobre de les fibres de carboni. 
3) S’extreu la mostra del dial i s’introdueix dins el reactor tal i com es visualitza en la Figura 25. 
4) Es mesura el dial amb les restes de pols de titani i es quantifica quina és la perduda de pols 
que no queda adherida a sobre de les fibres de carboni. 
 
Mètode D: 
1) Es mesura la pols de titani (0.1000g aprox.) i les fibres de carboni (0.0500g aprox.) per 
separat. 
2) Tal i com disposem dels pesos de cada element, aquests són introduïts dins el tub de quars 
per a la seva reacció. 
3) La pols de titani es col·loca sobre la superfície interior del tub de quars quedant centrat dins 
el forn de resistències i pel costat on el tub està connectat a la bomba de buit  en la zona 
límit del forn de resistències es col·loquen les fibres de carboni. 
Les diferències principals entre aquests quatre mètodes, és l’aprofitament de la pols de titani que pot 
reaccionar amb les fibres de carboni. En el primer mètode (A), s’ha de tenir en compte que la pols 
que queda solapada a sobre de les fibres de carboni tan sols és del 70% aproximadament, per el qual 
ja representa una pèrdua del 30% de la pols de titani. En canvi, segons el mètode B, la pols de titani 
amb la que es realitza la reacció i la mesurada anteriorment són iguals, per el qual, les pèrdues que 
es representen són nul·les. Amb el mètode C, el que aconseguim és que la pols de titani que queda 
solapada a sobre de les fibres de carboni sigui major, i ho aconseguim gràcies a que les fibres es 
troben relativament humides i la pols de titani queda més adherida al voltant de tota la mostra. Cal 
destacar que les pèrdues de pols de titani mitjançant el mètode C són aproximadament del 40%, es a 
dir, més elevades que en el primer cas, però ens hem de fixar que en quan fa referència a quantitat 
de pols de titani dipositada a sobre de les fibres de carboni és molt més gran. Les fibres de carboni en 
el mètode A, només són capaces d’atrapar 0.0700g. de pols de titani per cada 0.0500g. de fibres de 
carboni, en canvi, en el mètode C, les fibres de carboni són capaces d’atrapar fins a 0.1200g de pols 
de titani per cada 0.0500g de fibres de carboni. 
 
A continuació es representa en la            Taula 6 les pèrdues (en %) de pols de titani segons el mètode 
utilitzat i el pes de titani mesurat en un principi. 
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           Taula 6 : Pèrdues de pols de titani. 
Mètode /Pes 0,1000g.Ti-0,0500g.Fib. Carboni 0,2000g.Ti-0,0500g Fib. Carboni 
A 30% 60% 
B 0% 0% 
C                                                     --- 40% 
D 0% 0% 
 
 
 
 
2.2.4. Procediment d’elaboració 
 
Una vegada finalitzat el muntatge del sistema i de la mostra, ja es pot començar a treballar de cara a 
dur a terme el procés d’evaporació tèrmica per a realitzar l’estudi de la creació de TiC mitjançant el 
PVD tèrmic entre les fibres de carboni i la pols de titani. Per poder aconseguir aquesta fita, s’han de 
realitzar un passos previs per aconseguir un correcte funcionament del procés. A continuació es 
redacten el passos duts a terme i en el corresponent ordre tal i com s’ha procedit en el laboratori 
durant l’experimentació: 
1) Introducció de la mostra (fibres de carboni més la pols de titani) dins del tub de quars tal i 
que quedi centrada dins el forn de resistències per a poder rebre més energia (temperatura 
més alta) proporcionada per el forn. Segons el mètode utilitzat, la mostra queda introduïda 
dins el reactor tal i com s’observen en les Figura 23, Figura 24 i  Figura 25.  
 
Figura 23 : Distribució de la mostra i dels encenalls de titani segons el mètode A. 
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Figura 24 : Distribució de la mostra i dels encenalls de titani segons el mètode B. 
 
 
Figura 25 : Distribució de la mostra i dels encenalls de titani segons el mètode C. 
2) Col·locació dels encenalls de titani al voltant de la mostra per a que en el cas de que hi hagi 
una mínima presencia d’oxigen dins el sistema de buit, aquest encenalls actuin com a 
captadors d’oxigen. El les Figura 23, Figura 24 i Figura 25 es mostren tal i com queden 
distribuïdes dins el tub de quars. 
3) Introducció del tub de quars dins del forn i fixació dels dos extrems del tub mitjançant els 
racors corresponents. 
4) Posar en marxa la bomba de buit i comprovació de que la pressió corresponent quan la 
bomba està tancada és pròxima a 5·10-5  mbar o 5·10-3 mbar segons la bomba ADIXEN ACS 
2000 o la bomba VARIAN DS 102 respectivament. 
5)  Obertura de la bomba de buit  per a crear el buit dins del tub de quars, observació de que el 
sensor de pressió en aquest cas marca valors propers a 5·10-4 mbar o 3·10-2 mbar segons la 
bomba ADIXEN ACS 2000 o la bomba VARIAN DS 102 respectivament.  
6) Obertura de la vàlvula de palanca manual de pressió encarregada del pas i del tancament 
d’aire al sistema. 
7) Gràcies a la vàlvula d’agulla reguladora de pressió per on s’introdueix l’argó, es realitzen una 
sèrie d’escombrades (de 4 a 8 escombrats d’argó normalment) per a eliminar qualsevol 
presència d’alguna substancia gasosa (ex. Aire). El rang de pressió amb presencia d’argó al 
sistema o sense, varia aproximadament des de 7·100 mbar a  5·10-4, és a dir, 4 dècades de 
diferència amb la bomba ADIXEN ACS 2000 i de 6.5·100 fins 3·10-2 mbar amb la bomba 
VARIAN DS 102. 
8) Tancament de la vàlvula de palanca manual de pressió encarregada del pas i del tancament 
d’aire al sistema. En aquest cas el sistema està totalment tancat i la bomba està creant el buit 
amb pressions al voltant de 5·10-4 mbar o 3·10-2 mbar segons la bomba corresponent.  
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9) Col·locació del termoparell tipus K tocant el tub de quars en la zona on es troba la mostra, 
suportat per un braç de l’estructura. És útil per a tenir un bon control de la temperatura. 
10) Es donen les ordres al controlador de temperatura per a que segueixi les rampes de 
temperatura desitjades en cada reacció i tenir sota control la temperatura del procés.  
11) S’engega el forn de resistències ja programat per a treballar en les condicions establertes.  
12) Finalitzat el procés d’esclafament i realitzada la reacció, es deixa refredar el sistema,  es 
tanca la bomba de buit i es procedeix a l’extracció de la mostra ja tractada. 
13) La mostra es divideix en dos parts, on una part es sotmet a un procés de neteja i l’altre es 
guarda dins un dial tal i com s’extreu del reactor. 
13.1) La part de la mostra a netejar: 
13.1.1)  Es col·loca dins un dial, se li afegeix isopropanol i se’l sotmet a un bany 
per ultrasons (Veure Figura 26). 
 
 
             Figura 26 : Equip de bany de neteja per ultrasons de l’IQS. 
13.1.2) S’extreu la mostra neta i es col·loca en un dial. Les fibres trencades 
(residuals) que queden també es guarden per separat. 
13.1.3) Tots dos envasos es col·loquen en una cambra de calor per a evaporar el 
isopropanol que contenen. Una vegada s’hagi evaporat el isopropanol, 
la mostra ja es troba en condicions de ser analitzada.  
13.2) Part de la mostra bruta:  
13.2.1) Es guarda directament per qualsevol incident i/o imprevist. 
13.2.2) Es pot analitzar directament per extreure conclusions. 
Finalitzat la etapa del tractament de la mostra per evaporació tèrmica, seguint els passos especificats 
anteriorment, es procedeix a l’anàlisi i caracterització de la mosta.  
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2.2.5. Caracterització microestructural. 
 
En aquest treball, es van dur a terme dues tècniques de caracterització per a l’estudi de les mostres, 
caracterització per SEM i per DRX.  
 
2.2.5.1. Microscopia Electrònica de Rastreig (SEM). 
 
El SEM (Scanning Electron Microscope) es va utilitzar principalment per conèixer la composició 
química de les pel·lícules fines després del dipòsit per mitjà d’energia dispersiva de Raig X, i per a 
conèixer, en alguns casos, la morfologia i l’espessor de la pel·lícula.  L’equip utilitzat al laboratori de 
l’IQS és de la marca JEOL, model JSM-6460 Scanning Electron Microscope (Veure imatge (b) de la 
Figura 27), mentre que en el laboratori de l’ESPEVG es va utilitzar l’equip SEM de la marca JEOL, 
model JSM-5600 Scanning Electron Microscope (Veure imatge (a) de la Figura 27).  
 
 
    (a)                                                                        (b)  
Figura 27 : Microscopi Electrònic de Rastreig  (SEM) de l’EPSEVG (a) i de l’IQS (b) 
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2.2.5.2. Difractòmetre de Raig X (DRX). 
 
El DRX (difractòmetre de Raig X) es va utilitzar principalment per determinar la intensitat i el perfil 
dels pics de difracció per determinar  la presencia  o no de TiC en les mostres analitzades. L’equip 
utilitzat al laboratori del IQS és de la marca Philip, model X’Pert (Veure Figura 28) amb el programa 
informàtic X’Pert highscore i amb la base de dades PDF-2 de panalytical. 
 
 
Figura 28 : Difractòmetre de Raig X (DRX) de l’IQS. 
 
 
 
2.3. Resultats experimentals 
 
Al tractar-se d’un estudi totalment experimental i sense prèvies referències, s’han anat modificant 
els paràmetres més rellevants que intervenen el la reacció amb la finalitat d’ajustar les condicions 
necessàries per a l’adequada deposició i posterior creació del recobriment. Les condicions de treball 
modificats al llarg dels assajos en l’experimentació han estat: Pressió, Temperatura, temps i quantitat 
de substància. En l’apartat 3.2,  s’especifica més detalladament el paper que ha tingut cada factor. 
En la Taula 7 es poden observar les condicions a les que han sigut tractades les mostres durant 
l’experimentació i en la Taula 8 es resumeixen els aspectes més importants. 
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 Taula 7 : Condicions del tractament sotmès a les mostres 
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Taula 8 : Condicions del tractament sotmès a les mostres (Resum)  
Mostra 
Temperatura de 
tractament (ºC) 
Mètode 
temps tractament 
(min.) 
Pressió de 
tractament (mbar.) 
Tipus de 
bomba 
kca140318 1000 A 50 7,50E-04 
Baixa 
pressió 
kca140320 1050 A 60 4,40E-04 
Baixa 
pressió 
kca140325 1100 A 60 4,00E-04 
Baixa 
pressió 
kca140403 1100 A 240 4,00E-04 
Baixa 
pressió 
kca1404 1050 A 60 4,00E-04 
Baixa 
pressió 
kca140424 1100 B 60 4,00E-04 
Baixa 
pressió 
kca140508 1100 B 240 3,20E-02 
Alta 
pressió 
kca140509 1100 A 240 3,84E-02 
Alta 
pressió 
kca140515 1100 C 240 2,60E-02 
Alta 
pressió 
kca140522 1100 C 240 1,20E-04 
Baixa 
pressió 
kca140527 1100 C 480 1,92E-04 
Baixa 
pressió 
kca140529 1100 B 240 5,41E-05 
Baixa 
pressió 
kca140605 1100 D 240 1,65E-04 
Baixa 
pressió 
(*)Valors aproximats. 
 
 
2.3.1. Anàlisis de les mostres tractades 
 
En aquest apartat es desenvolupa l’estudi analític de les mostres obtingudes després de ser 
tractades. Mitjançant les imatges obtingudes a partir del SEM i a partir de les representacions 
gràfiques dels resultats analítics obtinguts pel DRX  es determinen els aspectes i resultats més 
importants a destacar de les mostres amb els canvis més significatius respecte a les fibres de carboni 
en l’estat inicial. 
En el cas dels difractogrames obtinguts a partir del DRX, destacar que per identificar dels pics de 
senyals dels elements presents en la mostra, es comparen amb uns patrons de referència que hi ha a 
la base de dades del programa informàtic X’Pert highscore. La base de dades a la quan està 
referenciada és PDF-2 de panalytical.  
 
 54 
 
2.3.1.1. Caracterització mitjançant el SEM i el DRX 
 
En un primer moment, es comença amb el anàlisi de les fibres de carboni sense ser sotmeses a cap 
tractament i posteriorment a l’estudi de les fibres de carboni sotmeses únicament al tractament 
tèrmic sense addició del titani en pols. Aquestes dues mostres de fibres de carboni serviran com a 
mostres base o prototipus per a realitzar la comparació entre la resta de mostres sotmeses al 
tractament d’evaporació tèrmica. 
L’anàlisi s’ha realitzat tant en la part de la mostra neta com del sobrant residual de les mostres (la 
part residual fa referència a la resta de fibres de carboni que no formen un conjunt i que es troben 
disperses en el isopropanol quan es sotmeten al rentat). Cal destacar que les fibres de carboni 
residual també es troben netes degut a que se les a sotmès a un procés de colada per alliberar-les 
dels elements sòlids (ex. Pols de titani, encenalls de titani, etc.).    
 
Figura 29 : Mostra kca0: Fibres de carboni únicament, sense tractament tèrmic. 
 
Figura 30 : Espectre de la mostra kca0: Fibres de carboni únicament, sense tractament tèrmic.  
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En la Figura 29 s’observa que les fibres presenten una continuïtat longitudinal però no ordenades 
direccionalment i un aspecte de netedat pròpies en aquests casos amb la única presencia de carboni 
on es corrobora amb l’espectre obtingut de la imatge de la Figura 30.   
 
Mostra kca1404 1050ºC Mètode  A 60 min. 4,00E-04 mbar. 
 
 
(a)Neta                                                                                 (b) Neta 
 
       (c)Neta                                                                                        (d)Neta 
Figura 31 : Mostra kca1404: Tractament únicament de les fibres de carboni, sense pols de titani. 
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(a) Espectre 1 imatge (c)  
 
(b) Espectre 1 imatge (d) 
Figura 32 : Espectres mostra kca1404 de les imatges (c) i (d) respectivament de la Figura 31. 
 
A partir de les imatges de la Figura 31 i Figura 32 corresponents a la mostra kca1404 que només són 
les fibres de carboni exposades al tractament tèrmic, s’extreuen resultats molt símils als de la mostra 
anterior (mostra kca0). 
Amb aquest símil que presenten les dues mostres (Mostres kca0 i kca1404), es determina que la 
influencia de la temperatura, temps i pressió de la reacció sense presencia del titani en pols  és 
mínima, sense canvis significatius, per el qual, es pot considerar que les fibres de carboni no 
presenten alteració alguna amb les condicions de treball especificades en la Taula 7.    
 
De la Figura 33, que es tracta de la representació gràfica dels resultats obtinguts a partir del 
difractòmetre de raigs X, no s’identifiquen canvis significatius en quan a presencia de clars pics on es 
determini diferent composició de substàncies en la mostra. Com és obvi, no apareix cap pic en senyal 
de detecció de TiC degut a que aquesta mostra no està tractada en presencia de pols de titani. 
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Figura 33 : Difractogrames de la mostra kca1404 (groga) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base).    
 
 
 
 
Mostra kca140318 1000 ºC Mètode  A 50 min. 7,50E-04 mbar. 
 
   
(a)Neta                                                                           (b)Neta 
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(c)Residus 
Figura 34 : Mostra kca140318 
 
(a) Espectre 1 imatge (c) 
 
(b) Espectre 2 imatge (c) 
Figura 35 : Espectres de la mostra kca140318 imatge (c) de la Figura 34 en dos punts diferents corresponents a la mateixa 
fibra.  
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En les imatges (a) i (b) de la  Figura 34 corresponent a la mostra kca140318 després de la neteja i 
eliminació d’elements sòlids per el bany en el ultrasons, s’observa que les fibres de carboni es troben 
clarament trencades. Incrementant els augments del SEM per a focalitzar individualment les fibres  
tal i com es veu en la Figura 34 (c), s’observa la presencia d’una capa de titani adherida en un punt en 
concret  de la fibra i la Figura 35 corrobora de que es tracta de titani. La diferència de les senyals dels 
pics de titani en els espectres són deguts a l’estudi de la zona en concret on es crea el recobriment 
(força presencia de titani) i al seus voltants respectivament. 
 
Figura 36 : Difractogrames de la mostra kca140318 (verda) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base).    
 
Els resultats de la mostra kca140318 (residus) analitzada per el DRX determina una presencia de TiC 
(veure Figura 36). El primer senyal de pic elevat correspon a la presencia de carboni tal i com és 
d’esperar, en canvi els dos senyals corresponents al TiC són de menor intensitat degut a la poca 
presencia de dita substància.  
En les condicions de treball al que s’ha sotmès la mostra kca140318 en comparació amb la mostra 
kca1404 (prototipus) es determina que la presencia de titani en pols en el reactor ocasiona una capa 
superficial a sobre de les fibres de carboni en àrees molt puntuals el qual ocasiona la fragilització de 
les fibres de carboni (restes de fibres). 
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Mostra kca140320 1050ºC Mètode A 60 min. 4,40E-04 mbar. 
 
 
              (a)Neta                                                                    (b)Residus 
 
(c)Residus                                                                 (d)Residus 
Figura 37 : Mostra kca140320 
 
 
Figura 38 : Espectre de la mostra kca140320 corresponent a la imatge (d) de la Figura 37. 
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Novament es determina la fragilització de les fibres (Veure Figura 37 imatges (a) i (b)). A partir de la 
imatge (c) de la mateixa figura, es comencen a veure taques de substancia en diferents punts aïllats 
però dispersats al llarg de la mostra. Prenent  l’estudi més focalitzat en una única fibra per a 
determinar la seva composició, com és en el cas de la imatge (d) de la Figura 37, es contempla la 
deposició de Ti sobre la fibra de carboni i la substància adherida és corroborada gràcies al espectre 
de la Figura 38, on apareixen pics ínfims com senyal de detecció de titani. 
 
Figura 39 : Difractogrames de la mostra kca140320 (gris) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base).    
 
S’aprecien canvis significatius en la mostra kca140320 en comparació amb les mostres base i 
prototipus (mostres kca0 i kca1404 respectivament). Un cop més, les fibres es trenquen amb la 
influencia de Ti i únicament són en els residus on es troba una certa pel·lícula o capa de TiC en zones 
molt puntuals de les fibres. 
Segons la Figura 39, corresponent als difractogrames de la mostra kca140320, no es detecten pics de 
senyals que corroborin la presencia de TiC en la mostra analitzada en contra del que es pot extreure 
de les imatges i espectres de les Figura 37 i Figura 38. Un dels principals motius en el qual els 
resultats obtinguts pel SEM i els extrets per el DRX presentin una certa contradicció és perquè les 
mostres no són representatives degut a que no s’aconsegueix recobrir la gran majoria de superfície 
de la fibra de carboni ni molt menys un gran nombre de filaments. Per el qual, al no tractar-se d’una 
mostra homogènia, les àrees estudiades per el SEM i les zones estudiades per el DRX són 
notablement diferents. 
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Mostra kca140325 1100ºC Mètode A 60 min. 4,00E-04 mbar. 
 
 
                                      (a)Neta                                                                              (b)Neta 
 
(c)Residus 
 Figura 40 : Mostra kca140325  
 
 
(a) Espectre 1 imatge (c) 
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(b) Espectre 3 imatge (c) 
Figura 41 : Espectres de la mostra kca140325 corresponents a la imatge (c) de la  Figura 40. 
 
 
Figura 42 : Difractogrames de la mostra kca140325 (blau) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base).    
 
Aspecte general molt similar a les dues mostres anteriors (mostres kca140318 i kca140320).  
D’aquesta mostra es destaca la imatge (c) de la   Figura 40 on s’analitzen diferents punts 
propers de la mateixa fibra amb resultats dispersos. En la zona estudiada per l’espectre 1 i amb la 
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corroboració de la imatge (a) de la Figura 41, s’observa com una fina capa al voltant de la fibra de 
carboni però sense senyal de que correspongui a Ti. En canvi, estudiant una zona més reduïda 
(espectre 3), tal i com es veu en la imatge (c) de la  Figura 40 i amb ajuda de la Figura 41 (imatge 
(b)), es determina que la substància adherida en aquest cas sobre la fibra de carboni sigui 
possiblement TiC (El difractograma de la Figura 42 no ho corrobora, i el motiu principal és que la 
mostra no és representativa en la seva totalitat, per el qual els resultats són lleugerament diferents 
segons l’àrea estudiada en cada cas). Tant la zona remarcada per l’espectre 1 com la del espectre 3, 
són imatges de substancia dipositada molt similars amb diferents resultats.  
El fet de que les senyals dels dos espectres de la mostra kca140325 siguin diferents en punts molt 
propers amb similars característiques superficials és degut a que les zones analitzades atrapen un 
àrea més gran una respecte l’altre. Per aquest motiu, es pot garantir que gran part de la fibra no està 
recoberta sinó que la capa es forma en punts molt concrets de la fibra.   
 
Mostra kca140424 1100ºC Mètode B 60 min. 4,00E-04 mbar. 
 
 
                                       (a)Neta                                                                       (b)Residus 
 
(c)Residus                                                                               (d)Residus 
Figura 43 : Mostra kca140424  
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(a) Espectre 1 imatge (c) 
 
(b) Espectre 1 imatge (d)  
 
(a) Espectre 2 imatge (d) 
Figura 44 : Espectres de la mostra kca140424 corresponents a les imatges (c) i (d) de la Figura 43. 
 
A partir de les imatges (a) i (b) de la Figura 43 corresponents a la mostra kca140424 part neta i part 
residual respectivament, s’observa que les fibres són prou continues per el qual no s’han fragilitzat. 
En les imatges (c) i (d) de la Figura 43 es representa com un tipus de pel·lícula fina, però en aquest 
cas no es correspon a una capa de TiC sinó que només es tracta d’una substància contaminant tal i 
com es detecta en els espectres de la Figura 44.  
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Aquests elements contaminats possiblement provenen del isopropanol utilitzat en aquest 
experiment per a rentar la mostra del qual la seva qualitat no és pura. En els següents experiments es 
te en compte aquest fet i es procedeix a utilitzar isopropanol de més alta qualitat. 
Dels difractogrames de la Figura 45, s’extreu que la mostra kca140424 tractada segons les condicions 
de la Taula 7, en comparació amb la mostra base (kca0), són molt similars. No es detecta cap senyal 
de pic amb prou intensitat com per garantir la presencia de TiC en la mostra. Destacar que l’únic pic 
que s’observa en les gràfiques correspon a la presencia de carboni, que lògicament apareix en totes 
les mostres degut a la composició de les fibres de carboni. 
 
Figura 45 : Difractogrames de la mostra kca140424 (violeta) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base). 
   
El fet de que en les fibres de carboni no es detecti una clara presencia de Ti i que les fibres de carboni 
siguin totalment contínues, és a dir, que les fibres no s’hagin trencat, formula la hipòtesi de que les 
fibres només es fragilitzen quan entren en contacte amb el titani.      
La resta de mostres on les fibres si que es troben trencades s’observa una mínima presencia de titani, 
i en canvi en la mostra kca140424  on les fibres de carboni es troben continues no s’ha detectat un 
rastre clar de Ti. Aquesta mostra té una gran similitud a la mostra prototipus analitzada 
anteriorment, per el qual es destaca que la inviabilitat d’utilitzar el  mètode B per a crear dit 
recobriment. 
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Mostra kca140508 1100ºC Mètode B 240 min. 3,20E-02 mbar. 
 
 
(a)Neta                                                                             (b)Neta 
 
                                       (c)Residu                                                                       (d)Residu 
 
(e)Residu 
Figura 46 : Mostra kca140508 
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Figura 47 : Espectre de la mostra kca140508 corresponent a la imatge (e) de la Figura 46. 
 
 
Figura 48 : Difractogrames de la mostra kca140508 (vermell) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base). 
 
De les imatges (a), (b) i (c) de la Figura 46, s’observa que les fibres de carboni es troben prou 
continues i a més a més mostren una superfície neta, és a dir, no es detecta presencia de TiC per 
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formar el recobriment. Rastrejant gran part de la mostra, es detecta una única fibra aïllada recoberta 
uniformement (veure imatges (d) i (e) de la Figura 46). Gràcies al espectre de la Figura 47, es 
determina que es tracta de Ti depositat a sobre de la fibra de carboni. És una il·lustració clara de 
creació de recobriment, però tractant-se d’una única fibra aïllada en tota la mostra estudiada, es pot 
garantir que no és un recobriment format per la evaporació i posterior deposició del titani, sinó que 
possiblement es tracti d’una adhesió del titani per contacte directe entre la fibra de carboni i la pols 
de titani. Com passa en la mostra anterior, utilitzant en mètode B, no es detecta una presencia clara 
d’una capa de TiC. El difractograma de la Figura 48 corrobora la nul·la presencia de TiC en el conjunt 
de fibres de carboni de la mostra analitzada. 
 
 
Mostra kca140509 1100ºC Mètode A 240 min. 3,84E-02 mbar. 
 
  
                                          (a)Neta                                                                          (b)Neta 
 
                                           (c)Residu                                                                       (d)Residu 
Figura 49 : Mostra kca140509 
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(a) Espectre 1 imatge (a) 
 
(b) Espectre 1 imatge (b) 
 
(c) Espectre 1 imatge (d) 
Figura 50 : Espectres de la mostra kca140509 corresponents a les imatges (a), (b) i (c) respectivament de la Figura 49 . 
 
A partir de les imatges (a) i (c) de la Figura 49 corresponents a la mostra kca140509, s’observa que les 
fibres es troben lleugerament trencades. En la imatge (b), corresponent a la part de la mostra neta es 
visualitza com un fina capa que no correspon a un recobriment de TiC a causa de l’absència de Ti 
segons determina el espectre de la imatge (b) de la Figura 50. En les imatges (c) i (d) de la Figura 49 
es representa com un tipus de partícules adherides a sobre de les fibres de carboni que formen una 
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fina pel·lícula, i en aquest cas, si que es correspon a una capa de TiC segons ens determina el 
espectre de la imatge (c) de la Figura 50 i el difractograma de la Figura 51. 
 
 
Figura 51 : Difractogrames de la mostra kca140509 (verd) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base). 
 
La intensitat dels pics en referencia a la presencia de TiC en la mostra kca140509 són força elevats, 
per el qual es dedueix que si que es forma la substància desitjada encara que no s’identifica gaire la 
capa formada mitjançant el SEM, per el fet que la mostra no és representativa en la seva totalitat. 
 
 
 
 
 
 
 72 
 
Mostra kca140515 1100ºC Mètode C 240 min. 2,60E-02 mbar. 
  
 
                                       (a)Neta                                                                              (b)Neta 
 
                                     (c)Residu                                                                          (d)Residu 
 
(e)Residu                                                                          (f)Residu 
Figura 52 : Mostra kca140515 
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(a) Espectre 1 imatge (b) 
 
(b) Espectre 1 imatge (e) 
 
(a) Espectre 1 imatge (f) 
Figura 53 : Espectres de la mostra kca140515 corresponents a les imatges (b), (e) i (f) respectivament de la Figura 52. 
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Figura 54 : Difractogrames de la mostra kca140515 (gris) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base). 
 
Les imatges de la Figura 52 i Figura 53 mostren la deposició de titani sobre les fibres de carboni. 
Inicialment es destaca en les imatges (a) i (c) l’estat de les fibres de carboni, que es troben totalment 
trencades, degut a la fragilització d’elles en quan entren en contacte amb la pols de titani a les 
condicions descrites. També s’observen en les mateixes imatges que hi ha molta presència 
d’elements sòlids. Aquest sòlids es tracten de grans de titani que s’han adherit sobre les fibres de 
carboni i que amb la neteja de les mostres per el bany d’ultrasons no és suficient com per poder-ho 
eliminar. 
En segon lloc, s’observa l’àrea tacada que ocupa el recobriment, gairebé uniforme en tota la mostra, 
tal i com es pot visualitzar en les imatges (d), (e) i (f) de la Figura 52 en el qual els espectres de la 
Figura 53 i els difractogrames de la Figura 54, confirmen que es tracta d’una pel·lícula de TiC. 
El canvi significatiu durant l’experiment  en aquesta mostra és la utilització d’un nou mètode per 
introduir les fibres de carboni i la pols de titani en el reactor, el mètode utilitzat és el C (explicació en 
els apartats 2.2.3 i 2.2.4). En aquest cas la pols de titani i les fibres es troben tan en contacte que en 
quan poden reaccionar ho fan. Un clar exemple del que succeeix dins el reactor es pot detectar en la 
imatge (b) de la Figura 52; els grans de pols de titani envolten la fibra de carboni, aquests 
s’adhereixen a la superfície de la fibra en punts concrets i la trenquen per aquell mateix punt de 
contacte.  
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Sens dubte, el fet de tractar la mostra utilitzant el mètode C representa un canvi significatiu en quan 
el comportament de les fibres de carboni i la creació d’una fina capa al seu voltant. Augmenta la 
superfície de contacte entre la pols de titani i les fibres i això a la vegada crea un major recobriment 
sobre les fibres.   
 
 
Mostra kca140522 1100ºC Mètode C 240 min. 1,20E-04 mbar. 
 
 
                                      (a)Neta                                                                            (b)Neta 
 
   (c)Residu                                                                           (d)Residu 
Figura 55 : Mostra kca140522 
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                             (a)Espectre 1imatge (b)                                            (b)Espectre 2 imatge (b) 
 
(c)Espectre 3 imatge (b)      (d)Espectre 4 imatge (b) 
 
(e)Espectre 1 imatge (d) 
 
(f)Espectre 2 imatge (d) 
Figura 56 : Espectres de la mostra kca140522 corresponents a les imatges (b) i (d) respectivament de la Figura 55. 
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Figura 57 : Difractogrames de la mostra kca140522 (rosa) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base). 
 
En la Figura 55 es representen les imatges de la mostra kca140522 on s’extreu que les fibres de 
carboni tractades en les condicions que s’indica en la Taula 8  també es fragilitzen (observar imatges 
(a) i (c) de la Figura 55).  
Tal i com succeeix en la mostra anterior (kca140515), on les fibres de carboni són envoltades per la 
pols de titani i aquest es queda adherit a sobre de la superfície de les fibres, doncs en aquesta mostra 
també succeeix. Gràcies a la imatge (b) de la Figura 55 i als sueus espectres mostrats en les imatges 
(a), (b), (c) i (d) de la Figura 56 es pot determinar el fet que suposa utilitzar el mètode C en 
l’experimentació. A mesura que s’allunya la zona estudiada del punt de contacte entre el titani i la 
fibra de carboni, els respectius espectres assenyalen un descens progressiu de presencia de titani a 
sobre de la fibra (s’estudien els punts situats a sobre de la fibra i no els grans de titani que òbviament 
si que donaria pics molt elevats en els espectres). El punt de màxima concentració de titani sobre la 
fibra farà que sigui allà on es trenqui i creï una fina capa al seu voltant. Gràcies a la Figura 57, es 
confirma de que la mostra conté TiC encara que sigui mínimament tal i com s’indica en els dos pics 
marcats en la mateixa figura. Aquest fet demostra que es crea la pel·lícula de TiC en zones molt 
puntuals de les fibres, sent major a mesura que les fibres i el titani estiguin més en contacte, per el 
qual es demostra que no es crea el recobriment únicament  per evaporació del titani sinó que ho fa 
per contacte directe amb les fibres de carboni, ja que només es detecta el recobriment en zones 
puntuals de tota la mostra on existeix contacte directe entre la pols de titani i les fibres de carboni.  
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Mostra kca140527 1100ºC Mètode C 480 min. 1,92E-04 mbar. 
 
 
(a)Neta                                                                              (b)Neta 
 
(c)Neta                                                                                (d)Residu 
 
(e)Residu                                                                              (f)Residu 
Figura 58 : Mostra kca140527 
 79 
 
 
 
(a) Espectre 1 imatge (c) 
 
(b) Espectre 2 imatge (c) 
 
(c) Espectre 1 imatge (f) 
Figura 59 : Espectres de la mostra kca140527 corresponents a les imatges (c) i (f) respectivament de la Figura 58. 
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Figura 60 : Difractogrames de la mostra kca140527 (blau) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base). 
 
Cal especificar que aquesta mostra (kca140527) s’ha tractat durant 8h dins del reactor. Els punts més 
importants a destacar segons les imatges són; primerament que les fibres es troben totalment 
destrossades tal i com es pot observar en les imatges (d) i (e) de la Figura 58 que pertanyen als 
residus. En segon lloc, tal i com succeeix amb les altres mostres tractades utilitzant el mètode C, la 
pols de titani es troba tan en contacte amb les fibres de carboni que a la mínima s’adhereix a sobre 
de la seva superfície i l’envolta completament (veure imatge (b) de la Figura 58) i és per on es 
fragilitzen, en la imatge (c) de la mateixa figura es pot visualitzar aquest fet i gràcies als espectres de 
les imatges (a) i (b) de la Figura 59 es determina que es tracta de titani dipositat en aquell punt. En 
tercer lloc, destacar que el temps de reacció ha sigut un factor clau i determinant com per millorar la 
possibilitat de crear el recobriment de TiC, encara que només es presenta una fina capa en zones 
molt puntuals de la mostra tal i com s’observa en les imatges (e) i (f) de la Figura 58 i on la imatge (c) 
de la Figura 59 corrobora que es tracta de titani dipositat, i s’observa clarament les senyal de TiC que 
ofereix el difractograma de la Figura 60. El fet de que la intensitat dels pics en senyal de TiC sigui tan 
elevada i clara, no dona a cap tipus de especulació, el temps de reacció és un factor clau a tenir en 
compte. Finalment, destacar que en els espectres de les imatges (c) i (d) de la Figura 59 es detecta 
presencia de silici, i degut a aquest fet, s’ha volgut estudiar de on apareix aquesta substancia amb 
resultats sorprenents. La presencia del silici és deguda a que el tub de quars utilitzat durant la 
experimentació treballant a temperatures altes (1100ºC) durant períodes de temps relativament 
llargs (>4h) es veu afectat i provoca una mínima contaminació en la mostra. 
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Mostra kca140529 1100 ºC Mètode B 240 min. 5,41E-05 mbar. 
 
 
(a)Neta                                                                         (b)Neta 
Figura 61 : Mostra kca140529  
                                       
La necessitat de confirmar les hipòtesis que es plantegen segons els resultats experimentals de les 
primeres mostres, s’ha decidit per realitzar la mostra kca140529 amb les condicions establertes en la 
Taula 8 amb la finalitat de verificar la certesa o no de les hipòtesis. 
Aquesta mostra no conté residus, degut a que les fibres de carboni no es van trencar mitjançant les 
condicions de treball al que s’han sotmès. Degut a la no fragilització de les fibres de carboni i el qual a 
la no presencia de residus, no s’ha procedit a l’estudi de la mostra pel DRX, sent en totes les altres 
mostres els elements analitzats mitjançant aquesta tècnica. 
Tal i com es pot observar en les imatges (a) i (b) de la Figura 61, les fibres de carboni presenten un 
aspecte continu i una netedat absoluta al llarg de tota la mostra. El motiu d’aquestes característiques 
superficials són que a la mínima evaporació del titani en el reactor i al nul contacte entre la pols de 
titani i les fibres de carboni (mètode B), fa gairebé impossible la reacció entre tots dos elements. 
Aquest fet confirma les hipòtesis plantejades durant l’experimentació, les quals són; la incapacitat de 
crear un recobriment de TiC mitjançant l’evaporació tèrmica amb les condicions de treball aplicades i 
que és possible dipositar una mínima capa de TiC sobre les fibres de carboni mitjançant contacte 
directe entre la pols de titani i les pròpies fibres.       
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Mostra kca140605 1100 ºC Mètode D 240 min. 1,65E-04 mbar. 
 
 
(a)Neta                                                                                (b)Neta 
Figura 62 : Mostra kca140605 
                  
 
Figura 63 : Espectre 1 imatge (b) corresponent a la Figura 62. 
 
La mostra kca140605 no conté residus, degut a que les fibres de carboni no es vanen trencar 
mitjançant el mètode D i amb les condicions de treball tractada. 
La raó principal de la realització d’aquesta última mostra (kca140605) és verificar o desmentir la 
possibilitat de recobrir les fibres de carboni amb la presencia del vapor de titani (si que  s’evapora 
mínimament ja que es creen aures al voltant del tub de quars en les zones limitant del forn de 
resistències tal i com es pot observar en la Figura 64).  
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Figura 64 : Aures de titani en la superfície interior del tub de quars. 
   
Tal i com es pot determinar de les imatges (a) i (b) de la Figura 62 i de l’espectre de la Figura 63, es 
demostra la incapacitat de dipositar vapor de titani a sobre de les fibres de carboni per crear la capa 
de TiC mitjançant el mètode D, ja que les fibres no mostren cap alteració i/o canvi significatiu 
respecte a l’estat original. Es comprova aquesta hipòtesi amb els resultats obtinguts de l’estudi de les 
fibres de carboni (en aquest cas netes, ja que no es van crear residus) a partir del DRX. Observant la 
Figura 65, es nota clarament que els resultats comparant la mostra kca140605 i la mostra base (kca0) 
no presenten cap canvi significatiu. 
 
Figura 65 : Difractogrames de la mostra kca140605 (netes) en comparació amb la mostra kca0 (mostra base). 
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3. Anàlisi de resultats i discussió 
 
3.1. Estat de les fibres de carboni 
 
Gràcies a l’estudi inicial de les fibres de carboni únicament, es determina que; la influencia de la 
temperatura, temps i pressió de la reacció sense presencia del titani en pols en el reactor  és mínima, 
sense canvis significatius, per el qual, es pot considerar que les fibres de carboni no presenten 
modificació alguna amb les condicions de treball especificades en la Taula 6, és a dir, les fibres de 
carboni no pateixen cap alteració significant treballant a baixa pressió (5E-04 mbar), a temperatures 
elevades (1100ºC) durant períodes de temps relativament llargs (1-4h). 
La presencia de titani en pols en el reactor, en compliment dels mètodes A o C, en les condicions de 
temperatura, temps i pressió més habituals dutes al llarg de l’experimentació,  ocasiona la formació 
d’una fina capa superficial de TiC a sobre de les fibres de carboni en zones molt puntuals el qual 
provoca la fragilització de les fibres de carboni (fibres residuals). Destacar que únicament són en els 
residus on es troba una certa pel·lícula o capa de TiC en zones molt puntuals de les fibres. A la resta 
de les mostres, la superfície presenta un aspecte molt similar a les fibres de carboni originals, no 
sotmeses al tractament tèrmic.  
Totes les mostres passen per el procés de neteja mitjançant un bany per ultrasons. Es tracta d’un 
mètode no destructiu, però per a descartar qualsevol sospita de que les fibres de carboni poden 
fragilitzades degut a aquest procés, s’analitzen les fibres de carboni mitjançant el SEM. 
 
Figura 66 : fibres de carboni sense tractament tèrmic sotmeses a un bany al ultrasons. 
S’observa en la Figura 66 que les fibres de carboni sense tractar tèrmicament  i només sotmeses al 
ultrasons no es troben trencades, per el qual es determina que les fibres trencades de les altres 
mostres es degut al tractament tèrmic sotmès dins el reactor. 
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Sens dubte, el fet de tractar la mostra utilitzant el mètode A o C representa un canvi significatiu en 
quan el comportament de les fibres de carboni i la creació d’una fina capa al seu voltant. Augmenta 
la superfície de contacte entre la pols de titani i les fibres i això a la vegada crea un major 
recobriment sobre les fibres.   
Es crea la pel·lícula de TiC en zones molt puntuals de les fibres, sent major a mesura que les fibres de 
carboni i la pols de titani estiguin més en contacte directe entre ells. Per el qual es demostra que no 
es crea el recobriment únicament  per evaporació del titani (fet desitjat) sinó que ho fa per contacte 
directe amb les fibres de carboni, ja que només es detecta el recobriment en zones puntuals de tota 
la mostra on existeix contacte directe entre la pols de titani i les fibres de carboni. 
Els resultats obtinguts pel SEM i els extrets per el DRX presenten en algunes ocasions una certa 
contradicció. Un dels principals motius és perquè les mostres no són representatives en la seva 
totalitat degut a que no s’aconsegueix recobrir la gran majoria de superfície de la fibra de carboni ni 
molt menys un gran nombre de fibres. Per el qual, al no tractar-se d’una mostra homogènia, les àrees 
estudiades per el SEM i les zones estudiades per el DRX són notablement diferents. 
Les hipòtesis plantejades durant l’experimentació són: la incapacitat de crear un recobriment de TiC 
mitjançant l’evaporació tèrmica amb les condicions de treball aplicades i que és possible dipositar 
una mínima capa de TiC sobre les fibres de carboni mitjançant contacte directe entre la pols de titani 
i les pròpies fibres. Aquestes hipòtesis es compleixen tal i com es determina dels resultats 
experimentals especificats anteriorment.  
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3.2. Influencia per la modificació dels paràmetres T, P, t, m 
 
En aquest apartat es determina la influencia dels paràmetres (T, P, t, m) en la reacció que s’esdevé en 
cada experiment. En la Taula 9 es mostren les característiques al qual han sigut tractades les mostres. 
 
Taula 9 : Característiques de les mostres 
Mostra 
Temperatura de 
tractament (ºC) 
Mètode 
temps tractament 
(min.) 
Pressió de 
tractament (mbar.) 
Tipus de 
bomba 
kca140318 1000 A 50 7,50E-04 Baixa pressió 
kca140320 1050 A 60 4,40E-04 Baixa pressió 
kca140325 1100 A 60 4,00E-04 Baixa pressió 
kca140403 1100 A 240 4,00E-04 Baixa pressió 
kca1404 1050 A 60 4,00E-04 Baixa pressió 
kca140424 1100 B 60 4,00E-04 Baixa pressió 
kca140508 1100 B 240 3,20E-02 Alta pressió 
kca140509 1100 A 240 3,84E-02 Alta pressió 
kca140515 1100 C 240 2,60E-02 Alta pressió 
kca140522 1100 C 240 1,20E-04 Baixa pressió 
kca140527 1100 C 480 1,92E-04 Baixa pressió 
kca140529 1100 B 240 5,41E-05 Baixa pressió 
kca140605 1100 D 240 1,65E-04 Baixa pressió 
(*)Valors aproximats. 
 
 
3.2.1. Variació de la temperatura de treball 
 
Durant els experiments fets al laboratori, s’han anat realitzant modificacions en els paràmetres més 
influents en la reacció com són la pressió, el temps, la quantitat de substància i la temperatura. 
Aquest últim factor, s’analitza a continuació gràcies als resultats extrets de l’apartat 2.3 corresponent 
als resultats experimentals.   
Treballant en les mateixes condicions de pressió, temps i quantitat de substància i a la vegada 
conservant el mètode implantat en les reaccions de les mostres kca140318, kca140320 i kca140325 i 
únicament alterant el valor de la temperatura, es determina el paper que desenvolupa aquest factor. 
En la Figura 67, es representen els difractogrames corresponents a les tres mostres citades 
anteriorment i a la mostra kca0 que desenvolupa el paper de mostra base per a la corresponent 
comparació amb la resta de mostres tractades per evaporació tèrmica. 
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Figura 67 : Difractogrames de les mostres ; kca0 (marró), kca140318 (verd), kca140320 (gris) i kca140325 (blau) 
modificant la temperatura. 
Com es pot extreure de la Figura 67, la variació de la temperatura influeix significativament en 
l’obtenció del recobriment de TiC, desfavorint progressivament  l’aparició de TiC a mesura que 
s’augmenta la temperatura.  
La temperatura més òptima segons les condicions de treball al que s’han dut a terme els experiments 
és de 1000ºC. Aquest fet va en contra del que es dictamina a partir de la Figura 11 de l’apartat de 
teoria, on es relata que la taxa de vaporització del titani a la pressió de 10E-04 mbar hauria de ser a 
prop dels 1450ºC, és a dir, el % de fase vapor del titani en el reactor seria major a mesura que la 
temperatura s’apropés als 1450ºC, fet insòlit en aquest cas. Tenint en compte que les mostres 
analitzades no són gaire representatives degut a que la creació de la capa només s’ha localitzat en 
zones molt puntuals de la mostra i que la gran majoria de fibres no s’han recobert, es poden 
considerar un cas excepcional els resultats extrets de la gràfica de la Figura 67. 
També s’ha de tenir en compte que la fragilització de les fibres de carboni no és degut a la 
temperatura de treball (gràcies al seu baix coeficient de dilatació tèrmica)  tal i com es demostra en 
les propietats que es presenten en les imatges de la Figura 29 i Figura 31 de l’apartat 2.3.1.1. A més a 
més, l’article Study of the thermal stability of the mechanical propehties of carbon fibers[28] 
corrobora que les fibres de carboni sota condicions de buit a temperatures inferiors a 1700ºC no 
pateixen canvis significatius. 
Mètode A 60 min Baixa pressió (5E-04 mbar.) 
1050ºC 
1000ºC 
1050ºC 
1100ºC 
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3.2.2. Variació del temps de reacció 
 
Mantenint les mateixes condicions de temperatura, pressió i quantitat de substància i a la vegada 
conservant el mètode implantat en les reaccions de les mostres kca140325 i kca140403 (mètode A) i 
de les mostres kca140522 i kca140527 (mètode C) i  únicament alterant el temps de la reacció, es 
determina el paper que desenvolupa aquest factor. 
En la Figura 68 es representen els difractogrames corresponents a les mostres kca140325, kca140403 
i a la mostra kca0 que desenvolupa el paper de mostra base per a la corresponent comparació amb la 
resta de mostres tractades per evaporació tèrmica. En la Figura 69 es representen els difractogrames 
corresponents a les mostres kca140522, kca140527 i a la mostra kca0. 
 
 
 
Figura 68 : Difractogrames de les mostres ; kca0 (marró),  kca140325 (blau) i kca140403 (rosa). 
   
 
 
Mètode A 1100ºC Baixa pressió (5E-04 mbar.) 
60 min. 
60 min. 
240 min. 
 89 
 
 
 
Figura 69 : Difractogrames de les mostres ; kca0 (marró),  kca140522 (blau clar) i kca140527 (blau fosc). 
 
Segons la intensitat de senyals de pic en els difractogrames de la Figura 68 i Figura 69 en referencia a 
detecció de TiC, s’extreu que la influencia de temps en les reaccions és un factor clau. S’identifica 
clarament en la mostra 140527, tractada durant 8h, els dos pics de gran intensitat, mentre que les 
mostres tractades a 4h donen senyals molt inferiors i la mostra 140325 en tractament de 1h tot just 
es detecten els pics de TiC. 
En definitiva, a mesura que s’augmenta el temps de reacció, més s’afavoreix a la creació de TiC en les 
mostres.  
 
 
 
 
 
Mètode C 1100ºC Baixa pressió (5E-04 mbar.) 
480 min. 
240 min. 
60 min. 
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3.2.3. Variació de la pressió de treball 
 
Al llarg de tots els experiments que s’han dut a terme al laboratori de l’IQS, s’ha optat per realitzar 
mostres a diferents pressions de buit per a realitzar una certa comparativa en treballar a pressions de 
buit propers a 5·10-5 mbar i a pressions de buit propers a 5·10-3 mbar ocasionades per les bombes de 
buit  Adixen ACS 2000 i VARIAN DS 102 respectivament (visualització de les bombes en la Taula 5). 
En la Taula 9  es pot visualitzar en quines condicions s’han tractat les mostres. S’observa que tres 
mostres s’han tractat a pressions més altes que la resta degut a la utilització de diferents bombes.   
A continuació s’estudia l’efecte que té la variació de la pressió en les mostres amb la finalitat de 
determinar quina pressió s’adapta millor per a la formació de TiC i creació del recobriment sobre les 
fibres de carboni. 
Mantenint les mateixes condicions de temperatura, temps i quantitat de substància i a la vegada 
conservant el mètode implantat en les reaccions (Mètode A) de les mostres kca140403 i kca140509 i 
únicament alterant la pressió de buit, es determina el paper que desenvolupa aquest factor. 
En la Figura 70 es representen els difractogrames corresponents a les mostres kca140403, kca140509 
i a la mostra kca0. 
 
 
Figura 70 : Difractogrames de les mostres ; kca0 (marró), kca140403 (rosa) i kca140509 (verd) modificant la pressió. 
Mètode A 1100ºC 240 min. 
60 min. ; 
Baixa 
pressió 
Baixa 
pressió 
Alta 
pressió. 
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Com es pot extreure de la Figura 70, la variació de la pressió de buit (dos ordres de magnitud de 
diferència) en la reacció influeix significativament en l’obtenció del recobriment de TiC. En els 
difractogrames de totes dues mostres es detecta la presencia de TiC amb intensitats dels senyals de 
pic prou diferents.  
Novament, mantenint les mateixes condicions de temperatura, temps i quantitat de substància i a la 
vegada conservant el mètode implantat en les reaccions (Mètode C) de les mostres kca140515 i 
kca140522 i únicament alterant la pressió de buit, es determina el paper que desenvolupa aquest 
factor. 
En la Figura 71 es representen els difractogrames corresponents a les mostres kca140515, kca140522 
i a la mostra kca0 que desenvolupa el paper de mostra base per a la corresponent comparació amb la 
resta de mostres tractades per evaporació tèrmica. 
 
 
 
Figura 71 : Difractogrames de les mostres ; kca0 (marró), kca140515 (gris) i kca140522 (rosa). 
 
Mètode C 1100ºC 240 min. 
60 min. ; 
Baixa 
pressió 
Alta  
pressió 
Baixa 
pressió. 
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En aquest cas, no es fa tant evident que la variació de pressió de buit influeixi significativament en la 
formació de TiC. Si s’observen la intensitat de senyals dels dos pics del difractograma de la Figura 71, 
es determina que són molt similars.  
Per conseqüència, pot resultar contradictori els resultats obtinguts a partir dels difractogrames de les 
Figura 70 i Figura 71 on mantenint les condicions de treball de la reacció i alterant només la pressió 
de buit s’extreuen diferents hipòtesis. Per un costat es pot pensar que treballant a una pressió de 
buit al voltant de 1E-02 mbar en comptes de 1E-04 mbar es desenvolupa una clara tendència per 
afavorir la formació de TiC (Figura 70), mentre que per un altre banda, aquesta hipòtesi no agafa 
sentit algun segons es determina en la Figura 71. S’ha de tenir en compte que la part analitzada en el 
DRX és una mínima part del global de la mostra tractada en el reactor, sabent que la mostra no és 
representativa en la seva totalitat, ja que presenta diferents característiques superficials degut a la 
creació puntual de TiC en la regió de tota la mostra. Per el qual, no es pot precisar el paper que 
desenvolupa ja que faria falta un major nombre d’experiments i la seva comparativa per suposar una 
clara tendència de la influencia de la pressió.       
 
 
 
3.2.4. Variació de la quantitat de substància 
 
Aquest apartat esta relacionat amb l’apartat 2.2.3, que tracta sobre el mètode utilitzat en cada 
reacció per a obtenir un adequat recobriment. Segons el mètode utilitzat en cada reacció, altera la 
quantitat de substància introduïda dins el reactor per al seu posterior tractament. 
Treballant en les mateixes condicions de pressió, temps i temperatura en les reaccions de les mostres 
kca140508, kca14009 i kca140515 i únicament alterant el mètode implementat en cada reacció, es 
determina el paper que desenvolupa aquest canvi de mètode. 
En la Figura 72, es representen els difractogrames corresponents a les tres mostres citades 
anteriorment i a la mostra kca0 que desenvolupa el paper de mostra base per a la corresponent 
comparació amb la resta de mostres tractades per evaporació tèrmica. 
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Figura 72 : Difractogrames de les mostres ; kca0 (marró), kca140509 (verd), kca140508 (vermell) i kca140515 (gris). 
 
Tal i com s’ha suposat en l’apartat de resultats experimentals, el canvi de mètode comporta un gran 
modificació en la superfície de les mostres. L’alteració de la superfície s’aprecia notablement en les 
mostres analitzades per el SEM i gràcies  als difractogrames es corrobora el fet que suposa canviar de 
mètode per afavorir o no la creació de TiC i a la vegada el recobriment desitjat.  
En la Figura 72, s’observa clarament el paper que desenvolupa l’ús d’un mètode respecte l’altre. Els 
mètodes A i C, que són molt similars (veure apartat 2.2.3), aporten a la creació de TiC, mentre que el 
mètode B no dóna peu a formar cap substància. 
Es demostra que el recobriment es crea més per contacte directe entre la pols de titani i les fibres de 
carboni (mètodes A i C) que per l’evaporació i posterior deposició del titani a sobre de les fibres de 
carboni (mètode B), ja que es detecta notablement el recobriment en zones puntuals de tota la 
mostra on existeix contacte directe entre la pols de titani i les fibres de carboni.   
   
1100ºC 240 min. Alta pressió (3E-02 mbar.) 
Mètode A 
1050ºC 
60 min. 
Baixa 
pressió 
Mètode A 
Mètode B 
Mètode C 
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La Figura 73 és una complementació per confirmar la nul·la presencia de TiC en les mostres que es 
tracten mitjançant el mètode D (molt similar al mètode B) on no existeix contacte directe entre les 
fibres de carboni i la pols de titani. Gràcies a aquest difractograma i al mètode utilitzat (mètode D) es 
pot considerar que la evaporació del titani en el reactor és gairebé nul·la. 
 
 
Figura 73 : Difractogrames de les mostres; kca0 (marró), kca140605 (gris). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
1100ºC 240 min. Baixa pressió (2E-04 mbar.) 
Mètode A 
1050ºC 
60 min. 
Mètode D 
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4. Conclusions 
 
 
Un cop observats i analitzats tots els resultats obtinguts a tots els experiments realitzats s’ha arribat 
a les següents conclusions: 
 
 
1. Les fibres de carboni (soles) no pateixen cap alteració despès de ser tractades sota les 
condicions de alt buit (5E-04 mbar.), altes temperatures (1100ºC) durant períodes de temps 
relativament llargs (4h). 
 
 
2. No és viable l’obtenció d’un recobriment de TiC mitjançant l’evaporació tèrmica i posterior 
deposició del titani en les condicions de treball aplicades, degut a la dificultat de crear un 
adequat flux d’àtoms, de transportar els àtoms de la font cap al substrat i subseqüentment  
ocasionar la condensació sobre les fibres. 
 
 
3. Els àtoms de la font i el substrat es troben a les mateixes condicions de temperatura i pressió 
ocasionant la possible re-evaporació del titani al contactar amb la superfície de les fibres de 
carboni i impossibilita la condensació del vapor al arribar al substrat.  
 
 
4. Mitjançant el procés PVD tèrmic no s’aconsegueix dipositar titani sobre les fibres de carboni. 
La formació puntual de TiC sobre algunes fibres de carboni s’esdevé per contacte directe 
entre la pols de titani i les fibres de carboni, mitjançant la deposició dels àtoms en el substrat 
(nucleació) i posterior creixement dels nuclis. 
 
 
5. Les fibres de carboni es veuen fragilitzades quan entren en contacte amb el titani mitjançant 
el tractament tèrmic. 
 
 
6. Les mostres no són representatives en la seva totalitat degut a que no s’aconsegueix recobrir 
la gran majoria de superfície de la fibra de carboni ni molt menys un gran nombre de fibres.  
 
 
7. Els paràmetres més adients per afavorir la formació de TiC sobre les fibres de carboni en la 
reacció mitjançant contacte directe entre la pols de titani i les fibres de carboni són: 
temperatures elevades al voltant de 1000, pressió entorn als 1E-02 mbar i llargs períodes de 
reacció (8h). 
 
 
8. L’objectiu principal de crear un recobriment de TiC sobre les fibres de carboni mitjançant la 
tècnica PVD tèrmic és inviable segons les condicions de treball portades a terme en el 
laboratori. 
 
 96 
 
5. Pressupost 
 
En aquest apartat es presenta una valoració aproximada de les despeses que ha comportat la 
realització del TFG. En l'estimació s'ha tingut en compte: Cost de material, realització d'assajos i cost 
de personal i cost de la realització de la memòria. 
A continuació es mostren les taules en què es desglossa aquest pressupost: 
 
Taula 10 : Cost de material 
Concepte Unitats Preu unitari Total/€ 
Tub de quars 2 70 140 
Material varis (ex: fibres carboni, dials, etc.) - - 600 
Impressió memòria TFG 4 30 120 
Mobilitat (T10) 6 35 210 
  
Total/€ 1070 
 
 
Taula 11 : Cost d’assajos 
Concepte 
Cost operari 
€/hora 
Cost tècnic 
especialista 
€/hora 
Hores 
personal 
Cost equip 
€/hora 
Hores 
equip 
total/€ 
Tractament PVD 
tèrmic 
10 
 
120 25 120 4200 
Microscopi òptic 10 46 2 28 2 168 
Microscopi 
Electrònic de 
Rastreig (SEM) 
10 46 30 65 30 3630 
Difractòmetre de 
Raig X (DRX) 
10 128 14 51 70 5502 
Electroscòpia de 
Raig X (EDX) 
10 46 8 19 8 600 
     
Total/€ 14100 
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Taula 12 : Cost de la  redacció de la memòria 
Concepte Cost €/hora Hores Total/€ 
Recerca bibliogràfica 10 25 250 
Redacció del TFG 10 200 2000 
Redacció article 10 10 100 
  Total/€ 2350 
 
 
 
Taula 13 : Cost total 
Concepte total 
Cost de material 1070 
Cost d'assajos 14100 
Cost de la redacció de la memòria 2350 
Total (Sense iva) 17520 
TOTAL (iva inclòs) 21200 
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7. Glossari (Abreviatures) 
 
CVD Chemical Vapor Deposition 
DRX  Difractòmetre de Raig X 
EPSEVG Escola Politècnica Superior de Vilanova i la Geltrú 
GPa Giga Pascals 
IQS Institut Químic de Sarrià 
KeV Quilo electronvolt 
MPa Mega Pascals 
PAN Poliacrilonitril 
PVD Physical Vapor Deposition 
R-X Raig X 
SEM Scanning Electron Microscope 
Ti Titani 
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